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10  1. JUSTIFICACIÓN  La química cumple un papel importante en la vida del hombre a nivel personal  e industrial, actualmente en cada industria utilizan métodos instrumentales para el control de calidad de productos y  servicios de análisis, la labor del profesional de la química principalmente el tecnólogo químico con formación analítica es aplicar las técnicas instrumentales   para optimizar y verificar ensayos, y que estos cumplan con los estándares establecidos y  fomenten en  el  proceso de aprendizaje la motivación, aprehensión, retención, recuperación, generalización,  desempeño y retroalimentación  relacionándolas con las capacidades como  son las destrezas motoras,  la información verbal, destrezas intelectuales,  actitudes y estrategias.1  Las prácticas de laboratorio a desarrollar  permitirán   comprobar los conocimientos teóricos desarrollados   en la asignatura  de análisis  instrumental I, sirviendo de apoyo para  complementar el trabajo practico descrito en el manual de laboratorio de análisis instrumental ya existente  y el cual se seguirá utilizando, puesto que todas las técnicas que se estudian son aplicadas en el campo laboral del sector industrial,  la labor  de los  químicos analistas es planificar, ejecutar, evaluar y reportar resultados de  determinaciones analíticas. El objetivo   de  este trabajo es redactar  las guías,   ejecutarlas  y comprobarlas   desde el punto de vista experimental, corroborando su aplicación a la docencia, manejando   un  diseño instruccional1, por  lo cual  es necesario  conocer en profundidad las técnicas instrumentales y sus equipos, de  las cuales serán considerados de  los Métodos  Fotométricos: la polarimetría mediante las determinaciones de lactosa en leche entera y deslactosada.,2, la determinación de sacarosa en leche condensada.3); la Refractometría mediante la determinación del % de alcohol en una muestra de vino,4    la fotometría por medio de la determinación de magnesio en una muestra de agua en la región del visible.5; la determinación fotométrica  de hierro en una tableta multivitaminica en la región                                                            1 Diseño Instruccional es un proceso sistemático por medio del cual a partir del análisis de una necesidad de aprendizaje, se selecciona y se desarrolla las actividades y recursos ara satisfacerla, genera especificaciones que permiten la obtención de los aprendizajes requeridos. 
11  del visible.6; y el análisis  de la cafeína  en te por espectroscopia en la región del UV.7. De los Métodos  Electrométricos la potenciometría por medio de: una titulación potenciométrica de un mineral de hierro  con cerio.8;  y la determinación  de acido fosfórico en un refresco de cola.9 ,la Conductimetría a través de la  determinación conductimetrica de nitrógeno  básico volátil (N.B.V.)   en pescado.10   Para  la realización de las prácticas se  considera los conocimientos previos del alumno, sus habilidades, capacidades y destrezas, teniendo presente los objetivos a cumplir, observar que el alumno se pueda desempeñar  en su campo de acción; por medio de estas características mencionadas se puede evaluar los resultados obtenidos, y realizar las debidas  correcciones.12  Para las determinaciones analíticas  a realizar, se debe tener  en cuenta el tratamiento previo de la muestra, los  materiales a  utilizar; los reactivos necesarios y su accesibilidad;  la disponibilidad de los equipos, sus límites de detección y el tiempo de duración de la práctica.                  
12  2. OBJETIVOS  2.1 Objetivo general:   • Elaborar   nueve guías de trabajo en el laboratorio mediante un diseño instruccional,   para la ejecución de las practicas complementarias de aplicación analítica en la asignatura del laboratorio de análisis instrumental I, orientadas hacia la determinación de diferentes compuestos, mediante el uso de algunas  técnicas instrumentales fotométricas y electrométricas.  2.2 Objetivos Específicos:   • Afianzar en el alumno de laboratorio de análisis instrumental I los conocimientos teórico prácticos, e inculcarle las cualidades tales como el criterio del orden, la limpieza, el método  y la observación fundamentales  para el trabajo en el laboratorio.   • Aplicar las buenas prácticas de laboratorio en los diferentes procesos de preparación y medición, con el fin de obtener mayor confiabilidad en los resultados de las mediciones.  •  Dar a Conocer al estudiante las  operaciones básicas de los procesos, desde la toma y preparación de la muestra, las mediciones en los equipos  hasta la evaluación de resultados.  • Lograr que  el  estudiante analice y exprese los resultados usando, curvas de calibración, determinando  límites de detección, límites de cuantificación y  sensibilidad.  • Dar a  Conocer al estudiante como se aplican en el ámbito industrial las diferentes técnicas instrumentales para la solución de problemas analíticos específicos.  • Redactar las nueve guías de las prácticas complementarias  del laboratorio  de análisis instrumental I, en forma clara y concreta  para fomentar  en el estudiante el Aprendizaje significativo.13   
13  3. METODOLOGÍA  Este proyecto se llevo a cabo mediante las consultas bibliográficas  de determinaciones analíticas, planificación,  ejecución y evaluación de las prácticas mediante el  siguiente procedimiento:  1. Se Realizaron  Consultas Bibliográficas para así seleccionar  las determinaciones analíticas y Diseño Instruccional para convertirlas en prácticas docentes mediante una búsqueda avanzada,   teniendo presente las técnicas instrumentales a poner en práctica,  el tipo de  equipos a utilizar  y los reactivos requeridos.  2. La Selección de las determinaciones analíticas se hizo considerando ciertos factores limitantes como son los reactivos  a utilizar, que estos se encuentren en la escuela de química, materiales, equipos y sus límites de detección, tiempo de duración de la practica, facilidad de ejecución y tratamiento previo a realizar a la muestra.  3. Se estructuraron las nueve guías de  las determinaciones analíticas con el fin de lograr su aplicación  como practicas docentes, Operacionalizando  las prácticas seleccionadas, para que cumplan los requerimientos anteriormente mencionados.  4. La Ejecución de  Las determinaciones analíticas se realizó con el propósito de ser  comprendidas y desarrolladas por el estudiante, para verificar su aplicación docente; lo cual se logro elaborando los respectivos ensayos en el laboratorio, redactando las guías,  haciendo sus respectivas adaptaciones y correcciones  necesarias.   5. La evaluación de  las prácticas fue   realizada por   subgrupos de dos estudiantes que cursan la materia laboratorio de instrumental I, para así observar las dificultades presentadas durante   la comprensión y el desarrollo de las  prácticas, en base a esta se realizaron  las debidas correcciones.  
14  4. MARCO DE REFERENCIA  La asignatura  laboratorio de análisis instrumental I  es cursada por estudiantes que se encuentran en cuarto y  sexto    semestre de tecnología química y química industrial respectivamente, que ya han aprobado la signatura teórica de análisis instrumental I,  colocando en práctica  no solo  los conocimientos teóricos de las  técnicas instrumentales,  si no que  también  aplican los conocimientos adquiridos en la asignatura química analítica.   4.1 El modelo de enseñanza   El aprendizaje de las ciencias, es decir la adquisición de un conocimiento consiste en buscar nuevas alternativas para que el estudiante comprenda con mayor coherencia y capacidad explicativa, interpretativa los  conocimientos preteóricos adquiridos, espontáneos e intuitivos ; en el caso de los conocimientos  químicos  se ha intentado mejorar los métodos de enseñanza y aprendizaje los cuales pueden ser inductivos, autónomos y por transmisión verbal del conocimiento, por modelos de enseñanza didácticos, donde el estudiante desarrolle la parte experimental y lo  motive a interesarse mas por la química, permitiéndole  afianzar los conocimientos teóricos.  Este modelo de aprendizaje aplicado por el Centro de Investigación y Desarrollo Científico de la Universidad Distrital FRANCISCO JOSÉ DE CALDAS, fue de mucha ayuda para la realización de nuestro proyecto, ya que este trabajo tiene como fundamento principal aplicar las guías desarrolladas en  la docencia,  como complemento del manual de laboratorio de Análisis Instrumental I por tal razón  es de gran importancia tener presente  los modelos de aprendizaje.  Este método didáctico debe  entenderse como un cambio conceptual, metodológico y actitudinal tanto por parte del profesor como del estudiante que va a realizar su trabajo. Este modelo propone que el estudiante como investigador este en la capacidad de lograr aprendizajes significativos, coherentes con el conocimiento científico; en un trabajo de investigación es muy importante que el 
15  estudiante trabaje  en equipo, ya que puede ser muy útil para el intercambio del conocimiento, por lo cual el trabajo en el laboratorio se realiza en subgrupos de dos personas.14  Existe una estrategia de aprendizaje didáctica basada en proyectos  la cual se simboliza (ABpro), fue aplicada para la docencia Universitaria, en la Universidad JAVERIANA Bogotá;  se  utilizo como apoyo para la elaboración  de las guías de aplicación analítica, orientadas en la determinación de varios compuestos mediante el uso de las técnicas instrumentales fotométricas y electrométricas. El ABpro es una metodología centrada en el estudiante que promueve aprendizajes significativos a través de la experimentación lo cual será mediado por el docente y elaborado por los estudiantes. Esta metodología representa una forma de trabajo autónoma, lo cual permite al estudiante pasar de la memorización a la exploración, el ABPro además de atender un problema específico, una de sus características principales es que el proyecto no se enfoca en aprender sobre algo, sino que se centra en hacer algo, está orientado a la acción, es decir esta metodología sugiere que el estudiante aprende mas realizando la experimentación química, que adquiriendo los conocimientos teóricos verbales por parte del profesor, esto quiere decir que el estudiante adopta los conocimientos teóricos y los afianza por medio de la parte experimental.15 Utilizando la metodología de Aprendizaje Basado en Proyectos:  • Se potencia la creatividad, la responsabilidad individual, el trabajo colaborativo, la capacidad crítica y la habilidad para desarrollar la parte experimental.  • Se desarrollan de manera integral aspectos: cognitivos, motrices, éticos y afectivos en el estudiante. • Se fortalece la retención de conocimientos de las técnicas analíticas que han sido adquiridas durante la experiencia y actividades prácticas.  • Se contribuye al conocimiento de las posibilidades de trabajo por parte de los propios estudiantes, debido a los conocimientos adquiridos y a la experiencia de actividades prácticas.15  
16    La via experimental es uno de los principales instrumentos  en la enseñanza de química tanto en las Instituciones Tecnológicas como en las Instituciones Científicas, por tanto  es citado por el autor Yuri Orlik en la revista de Educación en Ciencia, esta revista también sirvió de apoyo debido a que en nuestro trabajo practico se encontraron ciertas limitaciones con los reactivos, equipos y  materiales, este autor  defiende que los estudiantes aprenden mas por medio de la parte experimental y describe que la química no se debe aprender virtual y que  existen muchas experimentaciones químicas, las cuales resultan muy difícil realizarlas debido a que no se cuenta con requerimientos para su desarrollo.16 El experimento es la observación del fenómeno químico en condiciones establecidas para estudiar el fenómeno y repetirlo, este método se hace muy útil para unir los conocimientos teóricos y prácticos, por tal razón es que el experimento es un método único de enseñanza, el cual no se puede sustituir con las palabras del profesor u otro método. El experimento químico moderno no es barato, debido a esto es que en la realización del proyecto se encontraron ciertas limitaciones con algunas practicas ya  que la Escuela de Química de la Universidad Tecnológica de Pereira, no cuenta con los  suficientes recursos económicos; la experiencia educativa nos muestra ejemplos en los que a veces aparecen cursos de química con poca cantidad de experimentos y laboratorios, obteniéndose como consecuencia la disminución en la calidad de enseñanza de química.16  En el proceso de las experimentaciones químicas los estudiantes aprenden mejor y más rápido con la realización practica de los análisis cualitativos y cuantitativos de las sustancias y las reacciones químicas, adquieren habilidades importantes para trabajar en grupo, pero para razonar en forma independiente. El experimento químico cumple diferentes funciones en la enseñanza: heurística2, investigativa, sintética, correctiva, los detalles se pueden ver en la siguiente tabla.                                                            2 Se denomina heurística a la capacidad de un sistema para realizar de forma inmediata innovaciones positivas para sus fines. La capacidad heurística es un rasgo característico de los humanos, desde cuyo punto de vista puede describirse como el arte y la ciencia del descubrimiento y de la invención o de resolver problemas mediante la creatividad y el pensamiento lateral o pensamiento divergente.  
17                                      Tabla 1. Funciones educativas del experimento químico                                                                                                                                                                                   Función Detalles  1. Heurística     2. Investigativa        3. Sintética     4. Correctiva  1. Determinación de datos nuevos. 2. Determinación de las reglas y leyes. 3. Determinación de conceptos nuevos.   1. Desarrollo de los conocimientos y habilidades sobre el análisis cualitativo y cuantitativo de las sustancias. 2. Desarrollo de habilidades para calibrar y manejar correctamente los equipos. 3. Aprender métodos de trabajo investigativo.  1. Formar la base para generalizaciones teóricas. 2. Formar habilidades experimentales generales para el trabajo práctico.  1. Ayuda para el aprendizaje de conceptos en la materia teórica  de Análisis Instrumental I. 2. Corregir el proceso de adquisición de habilidades experimentales. 3. Corrección de los errores de los estudiantes al realizar la parte experimental.  
18    El experimento químico en la enseñanza permite lograr la adquisición de habilidades importantes de los estudiantes estas habilidades son:  1. Organizacionales: planear el experimento, escoger los reactivos, mantener la mesa de  trabajo en orden. 2. Técnicas: saber manejar los aparatos y reactivos, conociendo su peligrosidad, cumpliendo con la tarea experimental y cumpliendo las normas de seguridad. 3. Intelectuales: saber la meta y el problema del experimento, causas y consecuencias, describir el experimento, hacer conclusiones. 4. De medición: pesar reactivos, medir la temperatura, índice de refracción, ángulo de giro, absorbancia, potencial, conductividad, volumen, procesar datos cualitativos y cuantitativos, construir gráficos. La química es posible aprenderla por medio de varios métodos señalando que el mas importante para la enseñanza  es el experimental, ya que este permite que el estudiante no se mecanice y analice el ¿Por qué? De los datos obtenidos y los relacione con la teoría vista, sirviendo de ayuda para dinamizar la enseñanza y para favorecer el aprendizaje del estudiante.16  4.2 Técnicas Instrumentales Aplicadas:  Las técnicas instrumentales son de gran ayuda para la determinación cualitativa y cuantitativa de sustancias químicas, las cuales se dividen en dos grupos  de técnicas para este trabajo practico: las fotométricas y las  electrométricas, siendo de escala micro y macro respectivamente, entre las técnicas fotométricas se  encuentra  la refractometria, polarimetría y fotometría y dentro de las   técnicas electrométricas están: la conductimetria, potenciometria y  la electrogravimetría.   
19   4.2.1 Técnicas Fotométricas  4.2.1.1 Refractometria:  Cuando la radiación atraviesa un medio transparente, se produce acción reciproca entre el campo eléctrico de la radiación y los electrones de enlace de la materia, como consecuencia la velocidad de propagación del haz es menor que en el vacio. La radiación se refracta cuando al incidir de un medio a otro en forma no perpendicular, se desvía su dirección y cambia su velocidad. En forma experimental, se observa un cambio brusco en la dirección, cuando la radiación incide con un ángulo en la interface de dos medios transparentes que tienen densidades diferentes. El índice de refracción  que se simboliza por la letra (n) es igual a la relación de la velocidad de la radiación en el vacio (VVacio), con la relación a la velocidad de la radiación en el medio i, (Vi)  valor que es constante a  una longitud de onda (λ) y temperatura dadas. Cuando el medio es el vacio todas las radiaciones se porpagan con igual velocidad, dicha velocidad se simboliza con la letra (c) la cual es constante y tiene  un valor aproximado  3 X 1010 cm.s-1. Esta relación es conocida como constante de refracción:     El índice de refracción  no tiene unidades y es mayor o igual a la unidad,  varia en liquidos  1,3 y 1,8 y en solidos entre 1,3 y 2,5, el cual es muy usado pora describir una especie química por su pureza; también es empleado para análisis cuantitativo de mezclas o  soluciones teniendo en cuenta la concentración.   El ángulo formado entre el rayo en el primer medio y la normal se llama ángulo de incidencia, i, mientras que el correspondiente ángulo en el segundo medio se denomina ángulo de refracción, r. El índice de refracción, n, es la razón entre las velocidades de la luz en ambos medios. 
20  La ley de Snell representa a este índice como la razón de los senos de los ángulos de incidencia y refracción(ver figura 1).   sin 	sin 
   El símbolo del índice de refracción es  20Dn , se refiere a que es medido a 20 °C,  con la linea  D del sodio y con relación al aire. La mayoría de los índices de refracción recogidos en la bibliografía se refieren a estas condiciones.       Figura 1. Ley de Snell  El índice de refracción tiene muchas aplicaciones en el campo de la Química, como la identificación de productos, análisis cuantitativo de soluciones, determinación de la pureza de muestras, y son útiles para determinar momentos dipolares, estructuras moleculares y pesos moleculares aproximados.17  4.2.1.2 Polarimetría   La polarimetría es una técnica analítica que se fundamenta en interaccion de las  las radiaciones electromagnéticas con la materia, las radiaciones tienen su comportamiento como ondas; teniendo como base la medición de la rotación que se produce en un haz de luz polarizada al pasar por una sustancia ópticamente activa. La actividad óptica rotatoria de una sustancia, tiene su origen en la asimetría estructural de las moléculas. 
21  Cuando un rayo polarizado atraviesa una sustancia ópticamente activa y transparente ocurre una interacción entre las radiaciones y las moléculas de la sustancia ocasionando un giro del rayo  fuera de su plano de oscilación original (ver la figura 2).  Figura 2. funcionamiento del polarimetro.  Las sustancias ópticamente activas son las que hacen girar el plano de vibración de la luz polarizada. Se dice que la sustancia es dextrógira (o positiva +), si el giro ocurre en el sentido de las manecillas del reloj para un observador que mira hacia  fuente de luz, y levógira (o negativa -), si el giro ocurre en sentido contrario.     Las mediciones de la rotación óptica pueden emplearse para determinar la concentración y/o la pureza de una sustancia, o simplemente para detectar la presencia de una sustancia química ópticamente activa en una mezcla.  La magnitud del ángulo de giro (B) depende del poder rotatorio característico de la sustancia (α), el espesor de la capa de solución atravesada por la luz (L), de la concentración de la sustancia (C). La ecuación básica de la polarimetría es B=αLC 18  4.2.1.3 Fotometría:  La fotometría o "medida de la luz" es un método óptico de análisis dentro del cual se encuentran la colorimetría y la espectrofotometría, que miden la cantidad de luz absorbida por sustancias coloreadas o 
22  incoloras respectivamente.La luz puede ser considerada como una perturbación electromagnética de naturaleza ondulatoria que se propaga en el vacío en línea recta.  Longitud de onda: Es la distancia entre dos picos sucesivos de una onda. La luz que percibe el ojo humano es la luz visible y comprende desde 400 a 700 nm. La que contiene longitudes de onda superiores a 700 nm no es visible para el ojo y se llama infrarroja. Por debajo de 400 nm tenemos la radiación ultravioleta (100-400 nm). Las medidas de absorción de luz se basan en dos leyes, la ley de Lambert y la ley de Beer.   Ley de Lambert. Cuando un rayo de luz monocromática pasa a través de un medio absorbente, su intensidad disminuye logarítmicamente a medida que la longitud del medio absorbente aumenta.         10                           Donde  I  = intensidad de luz transmitida       I0 = intensidad de luz incidente        K  = coeficiente de extinción       L  = espesor de capa   K se refiere a las sustancias en general, sin estar en disolución.  Ley de Beer: Cuando un rayo de luz monocromática pasa a través de un medio absorbente, su intensidad disminuye logarítmicamente a medida que aumenta la concentración de la sustancia absorbente en el medio (ver la figura 3).                   10                  Donde  C = concentración de la sustancia absorbente 
23            Figura 3.Ley de Beer  Estas dos leyes se combinan en la ley de Lambert-Beer:          10                     Donde  ε = coeficiente de extinción molar ε es el coeficiente de extinción cuando la solución contiene un mol por litro.  El cociente de las intensidades se conoce como Transmitancia (T) y se suele expresar como un porcentaje      10                            %    100                           La expresión       se conoce como absorbancia (A)                       Transmitancia  y Absorbancia: Una radiación tendrá un 100% de transmitancia (T) si al pasar a través de una sustancia sale inalterada  su intensidad, es decir no es absorbida por la sustancia. Si la radiación es absorbida parcialmente, la transmitancia será inferior al 100%.  
24  Si escogemos una radiación que puede ser absorbida por la sustancia en estudio, el porcentaje transmitido disminuye en proporción logarítmica con la cantidad de sustancia presente. Como esta disminución es logarítmica  se introduce por conveniencia práctica el término:  Absorbancia (A): A=-Log (T) ; ò A= 2-Log %T. Las escalas del sistema de lectura vienen graduadas en porcentaje de transmitancia  (%T) o en (A). Transmitancia 100% equivale a absorbancia cero. 0% de transmitancia corresponde a absorbancia infinita. Estudios de máximos de absorción (curva espectral): cada sustancia absorbe mas a unas radiaciones que otras.la curva espectral es la representación gráfica a de la absorbancia (o de  la transmitancia) en función de la longitud de onda (λ). Para obtener bien la curva se recomienda que en los puntos de máxima absorción, las lecturas de absorbancia no excedan de 0,8 de A (transmitancia no menor del 15%). El valor de la absorbancia depende  del espesor de la celda utilizada y de la concentración de la sustancia. De un instrumento a otro depende además del ancho de banda que proporcione el monocromador. Una vez definidos el espesor de la celda y el equipo, solo resta definir la concentración apropiada, la cual será menor  mientras mayor sea el poder absorbente de la sustancia.19  4.2.2 TECNICAS ELECTROMETRICAS 4.2.2.1 Potenciometria: Esta técnica se basa en la determinación de la actividad de iones hidrogeno mediante el pH, y de otros iones de diferentes elementos mediante la medición del potencial en reacciones de oxido reducción, empleando un instrumento potenciométrico, con sensibilidad para reproducir pH de 0.05 a ,005 unidades usando un electrodo  indicador de platino acoplado a un electrodo de referencia para medir potenciales de oxido-reducción, detectando el aparato el potencial en mili volts (mV) y en unidades de pH. Para las pruebas de pH se utiliza ampliamente el electrodo de vidrio porque da una respuesta inmediata a los cambios rápidos de la actividad del ion hidrogeno aun en soluciones  poco reguladas, mediante el desarrollo de un potencial eléctrico en la fase vidrio/liquido. A temperatura 
25  constante, este potencial varia linealmente con el pH de la solución que esta siendo medida, además que este electrodo no lo perturban los agentes de oxidación o de reducción El potenciómetro es un medidor de mili volts D.C con una impedancia alta para medir el potencial  eléctrico e los electrodos en una solución. Mediante un sistema electrónico de balanceo en cero, el incremento es capaz de expresar el potencial medido directamente en mili voltios o, por conversión, en unidades de pH, la red de circuitos del instrumento consiste primordialmente de un paso de entrada dual-FET electromagnética, un amplificador operacional con realimentación, vías de conversión mili voltios a pH, un indicador de lectura digital o analógica, y una fuente de abastecimiento regulada. Los elementos fundamentales del circuito de un potenciómetro sencillo se muestran en la figura  4, se conecta una célula de trabajo (Et) (que puede ser una pila seca o batería),  a una celda que se desea medir (Ex), se conecta la misma resistencia con una polaridad en oposición a la Et, mediante un contacto fijo (A) y un contacto corredizo (C). El galvanómetro (G) en serie nos mide el paso de corriente  el voltímetro (V), en paralelo a la celula problema, de las lecturas aproximadas del voltaje.20  Figura 4. Amplificador simple MOSFET. 4.2.2.2 Conductimetría:   La conductimetría es un método que se utiliza para medir la conductividad de una disolución, determinada por su carga iónica, o salina, de gran movilidad entre dos puntos de diferente potencial. La conductividad eléctrica es un fenómeno de transporte en el cual la carga eléctrica (en forma de electrones o iones) se mueve a través de un sistema. 
26   La conductividad de una solución depende de factores tales como: 1. El numero de electrones que cada ion puede desplazar (así, A2-, transporta el doble numero de electrones que A-). 2. La velocidad del ion a través de la solución. Entre los factores que afectan la movilidad de un ion pueden citarse: 1. El disolvente (agua o un disolvente orgánico, etc.). 2. El voltaje aplicado. 3. El tamaño del ion (el mas grande es menos veloz) 4. Viscosidad y temperaturas del disolvente.21 Medición de la conductancia El equipo para medir la conductancia se fundamenta en el puente de wheastone. El circuito del puente de wheastone (ver la figura 5) es muy sencillo y facilita en forma directa una comparación entre una resistencia desconocidas con resistencias normalizadas. 
27               Figura 5.  Puente de Wheatstone a. energizado con corriente continua, b energizado con corriente alterna El circuito amplificador operacional es e! componente básico de la mayoría de los modificadores de señal analógicos. Es un amplificador de alta ganancia que, cuando se conecta a otros componente eléctricos, puede realizar gran variedad de operaciones matemáticas sobre señales analógicas, amplificando la señal de entrada   ! "#"$  %& , ganancia "#"$  (ver la figura 6).    Figura 6 Circuito amplificador operacional utilizado para mediciones de conductividad y resistencia. El puente de Wheatstone se puede reemplazar por circuitos de amplificador operacional como se muestra en la gráfica, si la celda se conecta en lugar de Ri, resulta una corriente I= E/R = ES, que es proporcional a la conductancia de la celda. Para la medición de resistencias, se usa una resistencia fija Ri a la entrada del circuito generador de corriente y se conecta la celda en vez de Rz, debido a  
28  que esta misma corriente pasa por la celda y el amplificador operacional mantiene el punto S en el potencial común, el voltaje de salida es Igual a la   sumatoria  de la resistencia  esto da por resultado una salida de voltaje directamente proporcional a la resistencia de la celda. Si el resistor de retroalimentación Ri se reemplaza por un termistor semiconductor, los cambios de temperatura de la solución en la celda. Pueden ser corregidos por el circuito. Una fuente de voltaje de pulsos elimina el calentamiento eléctrico indeseable en el termistor y sus alrededores.   Titulaciones conductimetricas.  Soluciones iónicas, aunque es bastante seguro, presenta la desventaja de que a veces requiere una preparación de la muestra  (disolución y dilución) pudiendo llegar a ser necesario muestras de tamaño o volumen significativo.  Cuando los iones de una solución se sustituyen por los de otro elemento, se produce un cambio en la conductividad, lo cual permite un medio cómodo para  determinar puntos finales en titulaciones, establecidos mediante mediciones suficientes para definir la curva de titulación.23 4.3 BUENAS PRÁCTICAS DE LABORATORIO BPL son un conjunto de reglas, de procedimientos operacionales y prácticas establecidas y promulgadas por determinados organismos que se consideran de obligado cumplimiento para asegurar la calidad e integridad de los datos producidos en determinados tipos de investigaciones o estudios".  Según la OCDE (Organization for Economic Cooperation and Development): "Las BPL es todo lo relacionado con el proceso de organización y las condiciones técnicas bajo las cuales los estudios de laboratorio se han planificado, realizado, controlado, registrado e informado".  De acuerdo a la AOAC: "Las BPL son un conjunto de reglas, procedimientos operativos y prácticos establecidas por una determinada organización para asegurar la calidad y la rectitud de los resultados generados por un laboratorio". 
29  Las normas BPL constituyen, en esencia, una filosofía de trabajo, son un sistema de organización de todo lo que de alguna forma interviene en la realización de un estudio o procedimiento encaminado a la investigación de todo producto químico o biológico que pueda tener impacto sobre la especie humana. Las normas inciden en cómo debe trabajar a lo largo de todo el estudio, desde su diseño hasta el archivo. Principales principios que abarcan las BPL. 1. Facilidades Adecuadas. Desde el punto de vista del trabajo, para que éste pueda ser realizado por los trabajadores en forma segura y apropiada. Se debe contar con suficientes salas, para que el personal trabaje sin limitaciones de espacio. El propósito y el tipo de producto a analizar deben ser considerados en el diseño de un laboratorio.  2. Personal Cualificado. Es importante contar con personal cualificado. Esto es una decisión de manejo basada en trabajo de calidad.  3. Equipamientos Mantenidos y Calibrados. Emplear equipos mantenidos y calibrados de manera apropiada. Además disponer de los registros de los mantenimientos.  4. Procedimientos Estándares de Operación (SOPs). Procedimientos operacionales estándares escritos. Ellos aseguran que cada uno obedezca al único procedimiento al mismo tiempo, porque no es lo mismo dar las indicaciones en forma oral, o decir que se sigan las indicaciones que aparecen en alguna literatura, donde muchas veces la traducción no es la más adecuada, que si están establecidas por escrito. Es importante esta práctica, tanto para las operaciones de muestreo como en las del procedimiento analítico, porque es una manera de asegurar que la muestra, está en condiciones para el análisis. Se debe considerar que: sólo lo que está escrito existe.  Se debe poner atención que siempre los procedimientos e instrucciones deben estar explícitamente indicadas. 
30  • Anotar los datos y observaciones en un cuaderno, no en papeles sueltos.  • Asegurar que muestras, estándares y reactivos han sido etiquetados.  • Siempre usar material de vidrio limpio.  • Nunca calentar el material calibrado de vidrio.  • Tener cuidado de no contaminar estándares, muestras y reactivos.  • Evaluar críticamente todas las mediciones y reacciones si algo está sospechoso.2 Normas Generales De Conducta Como norma higiénica básica, el personal debe lavarse las manos al entrar y salir del laboratorio y siempre que haya habido contacto con algún producto químico.  Debe llevar en todo momento las batas y ropa de trabajo abrochada y los cabellos recogidos, evitando colgantes o mangas anchas que pudieran engancharse en los montajes y material del laboratorio. No se debe trabajar separado de la mesa, en la que nunca han de depositarse objetos personales.  • Debe estar prohibido fumar, llevar maquillaje, beber e ingerir alimentos en el laboratorio. Para beber es preferible la utilización de fuentes de agua a emplear vasos y botellas.   Hábitos De Trabajo En Los Laboratorios  • Mantener las mesas de trabajo limpias y sin productos, libros, cajas o accesorios innecesarios para el trabajo que se está realizando.  • Utilizar las campanas extractoras de gases cuando se realicen practicas en la que se generen vapores tóxicos.  • No utilizar  un equipo de trabajo sin conocer su funcionamiento.  • Siempre usar los implementos  de protección individual determinados (guantes, gafas).  • No efectuar pipeteos con la boca: emplear siempre un pipeteador.  • Tener cuidado con el material de vidrio agrietado, esto aumenta el riesgo de accidente.  
31  • Tomar el material de vidrio  con pinzas o  un paño  (nunca con las manos). El vidrio caliente no se diferencia del frío.  • No forzar directamente con las manos cierres de botellas, frascos, llaves de paso, etc que se hayan obturado. Para intentar abrirlos emplear las protecciones individuales o colectivas adecuadas: guantes, gafas, campanas.  • Dejar siempre el material limpio y ordenado. Recoger los reactivos, equipos, etc al terminar el trabajo. .  • Las campanas de gases son un medio de protección colectiva y no deben utilizarse para almacenar productos.24  4.4  NORMA TECNICA  ISO 17025 La norma ISO 17025 fue escrita para incorporar todos los requisitos de la norma ISO 9001 que son pertinentes para el alcance de los servicios de ensayo y calibración, así como especificar los requisitos técnicos para la competencia técnica.   La norma ISO 17025, en sí se compone de 5 elementos:  1.  Ámbito   2.  Referencias Normativas   3.  Términos y Definiciones   4.  Requisitos de gestión   5.  Requisitos Técnicos. 25  Para el  caso específico de este proyecto,  el cual   trabaja  con   laboratorios dedicados  a  la enseñanza,  la norma  17025 aplica en la parte 5.3 instalaciones y condiciones ambientales de la siguiente manera  5.3.1 Las fuentes de energía, la iluminación y las condiciones ambientales, deben facilitar la realización correcta de los ensayos o de las calibraciones. 
32  5.3.2. El laboratorio debe asegurarse de que las condiciones ambientales no invaliden los resultados ni comprometan la calidad requerida de las mediciones. Se deben tomar precauciones especiales cuando el muestreo y los ensayos o las calibraciones se realicen en sitios distintos de la instalación permanente del laboratorio.  5.3.3 El laboratorio debe realizar el seguimiento, controlar y registrar las condiciones ambientales según lo requieran las especificaciones, métodos y procedimientos correspondientes, o cuando éstas puedan influir en la calidad de los resultados. Se debe prestar especial atención, por ejemplo, a la esterilidad biológica, el polvo, la interferencia electromagnética, la radiación, la humedad, el suministro eléctrico, la temperatura, y a los niveles de ruido y vibración, en función de las actividades técnicas en cuestión.  5.3.4 Debe haber una separación eficaz entre áreas vecinas en las que se realicen actividades incompatibles. Se deben tomar medidas para prevenir la contaminación cruzada. 5.3.5 Se deben controlar el acceso y el uso de las áreas que afectan a la calidad de los ensayos o de las calibraciones. El laboratorio debe determinar la extensión del control en función de sus circunstancias particulares. 5.3.6 Se deben tomar medidas para asegurar el orden y la limpieza del laboratorio. Cuando sean necesarios se deben preparar procedimientos especiales.25 4.5 MATERIAL VOLUMETRICO CLASE  A/AS  Clasificación del material volumétrico: • Clase A/AS: Las tolerancias del volumen están dentro de los limites fijados por las normas DIN e ISO, el material volumétrico A/AS puede ser certificado de conformidad. • Clase B: las tolerancias del volumen están dentro del doble de los límites de error de la clase A/AS  fijados por las normas DIN e ISO. 
33  El material volumétrico clase A/AS presenta mayores ventajas con respecto al de clase B para los laboratorios de análisis debido a que presentan mayor precisión y tolerancia. En cada laboratorio analítico es de gran importancia que el material volumétrico utilizado en el análisis sea de calidad y precisión, para así alcanzar resultados de análisis fiables. Esta exigencia es aplicada sobre todo a los laboratorios que trabajan según las directivas BPL, que están acreditados según DIN en ISO 9001. La norma de contraste Alemana de 12- agosto-1988 exige certificado de conformidad en vez de calibrado para el material volumétrico previsto y utilizado para mediciones en el sector regulado por la Ley ej. Los laboratorios de fabricación y control de medicamentos. Conformidad quiere decir concordancia de un material volumétrico con la norma de homologación para el sector regulado por la ley  según la norma de contraste Alemana el proceso de tallado de certificación de conformidad esta descrito en la norma  DIN 12600, el distintivo de conformidad “H” normalmente se encuentra plasmado en el material volumétrico. Nota: el certificado de conformidad solo se refiere al material volumétrico.26                   
34  5. RESULTADOS   5.1 DETERMINACIÓN DEL PORCENTAJE DE ETANOL  EN  UNA MUESTRA DE VINO  OBJETIVO GENERAL  Aplicar la técnica refractometrica en control de calidad en la determinación del porcentaje de etanol (ºGl) en una muestra de un vino  OBJETIVOS ESPECÍFICOS  • Aplicar las buenas prácticas de laboratorio. • Aplicar normas de seguridad para el trabajo en el laboratorio. • Calibrar y manejar correctamente el refractómetro. • Medir el índice de refracción del destilado de la  muestra de vino para determinar su grado alcohólico (ºGay Lussac). • Determinar los grados Brix de la muestra de vino • Realizar los cálculos estequeometricos para la preparación de los  patrones.  • Analizar los resultados obtenidos, para determinar su confiabilidad y reportarlos.  FUNDAMENTO  En la industria vinícola se hace uso de la técnica analítica refractometrica para el control de calidad de   los vinos. Se denomina refractometría, al método de determinar del  índice de refracción (una propiedad física fundamental de cualquier sustancia) de una sustancia. La determinación del índice de refracción esta fundamentada en  la ley de snell,  la cual experimenta el fenómeno de la refracción  que está basado en  el cambio de velocidad de  la radiación electromagnética al pasar  de un medio a otro, como consecuencia de su  interacción con los átomos 
35  y moléculas del otro medio. Dicho cambio de velocidad se manifiesta en una variación en la dirección de propagación esto se debe a un cambio de velocidad de la luz al pasar de un medio a otro de diferente densidad. El ángulo formado por el rayo de luz que incide en un punto del plano que separa los dos medios, con la perpendicular (la normal) a dicho plano en el punto de incidencia, se  denomina ángulo de incidencia (i). En tanto que el ángulo formado por el rayo refractado con la misma perpendicular se denomina ángulo de refracción (r).El índice de refracción (n) viene dado por la relación de los senos de dichos ángulos.  La determinación del índice de refracción se ha empleado mucho para la verificación cualitativa de compuestos desconocidos comparando los índices de refracción del compuesto estudiado con valores de literatura química y para fines cuantitativos  para determinar la concentración de una muestra problema  comparándolos con patrones de concentraciones conocidas. Estableciendo graficas de calibración del índice de refracción vs. la concentración e interpolando el índice de refracción de l muestra desconocida para determinar su concentración. También la refractometria sirve para determinar  el porcentaje de sólidos en soluciones acuosas denominados grados Brix (°Bx).   Para determinar el porcentaje de etanol en un vino es necesario realizar una destilación simple para separar el etanol de los otros componentes como son los   ácidos, azucares, colorantes  y agua. Quedando en el destilado el etanol y un poco de agua y como residuo los otros componentes ya mencionados. En general  el porcentaje de etanol en vinos se encuentra entre 10% y 16 %.   EQUIPOS     Refractómetro Abbe con llave de calibración  Sistema de refrigeración  Manta de calentamiento                                             
36  MATERIALES                                                           REACTIVOS   Equipo de destilación simple                                        Etanol absoluto (Semi - Micro con uniones esmeriladas)                                     Erlenmeyer    250 ml                                                    Acetona  Pipeta volumétrica de 25 ml                                                                    Beaker 100 ml                                                            Agua destilada                                                   Pipeta graduada de 10 ml  5 Balón aforado de 10  mL 1 Balon aforado de 25  mL Termómetro de 0-110 ⁰C  PROCEDIMIENTO A) Caracterización de la muestra: Muestra Marca Fecha de vencimiento fabricante lote      Tabla 1. Caracterización de la muestra                  Propiedades organolépticas:  Color Olor Sabor Apariencia     Tabla 2. Propiedades organolépticas      
37  B) Tratamiento de la muestra:   1. Para evitar contaminación de la muestra trasvasar 50 mL del vino a un beaker de 100 mL. 2. Se toman 25 mL con una pipeta volumétrica del vino trasvasado y   agregarlos al balón del equipo de destilación y  adicionar perlas de ebullición. 3.  Se Realiza el montaje del equipo de destilación simple (figura1), revisando que no se presenten escapes o fugas en cada uno de sus empalmes, para evitar esto se debe trabajar con material esmerilado. 4. Comenzar el Calentamiento del balón teniendo en cuenta no superar los  80°C utilizando preferiblemente manta de calentamiento, para lograr la evaporación del etanol cuyo punto de ebullición es de 78 ⁰C a 760 mm Hg.  5.  Se Recibe aproximadamente 10 mL del destilado en un erlenmeyer de     25 mL sumergido en un cristalizador con hielo, para evitar la volatilización  del etanol. 6. Llevar el destilado a un matraz de 25 mL y aforar con agua destilada.  C) Preparación de patrones  1. se  calcula el volumen necesario de etanol absoluto para preparar 25 mL de una solución madre con una concentración de  40 % v/v. 2. preparar la solución madre utilizando el material volumétrico adecuado. 3. se calculan los volúmenes requeridos de la solución 40 % v/v para preparar 10 mL  de cada uno de los patrones cuyas concentraciones sean de 5.0, 10.0, 15.0, 20.0 % v/v. 4. se procede a la preparación de los patrones técnicamente utilizando material volumétrico adecuado.  D) Calibración. 1.  Se conecta el refractómetro al sistema termostático. 2. Se coloca a circular el agua a través de los prismas del equipo. 3. Se observa la temperatura del termómetro. 
38  4. Calibrar el refractómetro con agua a esa temperatura con el índice de refracción de ésta encontrado en la tabla 3, utilizando la llave de calibración si es necesario.   Temperatura ºC nD Temperatura ºC nD 15 1.3334 21 1.3329 16 1.3333 22 1.3328 17 1.3332 23 1.3327 18 1.3332 24 1.3326 19 1.3331 25 1.3325 20 1.3330 26 1.3324 Tabla 3. Índice De Refracción Del Agua De 15 A 26 ºC E) Medición.   1. Medir  el índice de refracción de los patrones y de la muestra problema. 2. Construir la tabla de datos, llenando la tabla de datos en la tabla 4. 3. Si el índice de refracción de los patrones y de la muestra se miden a diferentes temperaturas se corrigen a 20 ºC mediante la siguiente ecuacio: ( )200004.020 −+= tnn tnD  4. Si el índice de refracción de la muestra  se sale del rango de los patrones realizar la respectiva dilución. 5. Analizar la correlación de patrones, es decir el cambio proporcional del índice de refracción por el aumento de concentración. De ser necesario hacer las respectivas correcciones en la preparación o medición de patrones. 6. Medir los grados Brix a la muestra de vino.     
39  TOMA  DE LOS DATOS:  Patrones P1 P2 P3 P4 X  Concentración %      20Dn        Tabla 4.cocentracion vs. Índice de refracción   1. Construya la grafica  índice de refracción ( tDn )  vs. Concentración si hay dispersión se hace el ajuste por mínimos cuadrados.    2. Por medio de la grafica o la ecuación de la grafica, determine la concentración de etanol en la muestra.  3. Si se realizaron diluciones considere el factor de dilución. 4. Comparar el porcentaje de etanol obtenido experimentalmente con el de la etiqueta del vino. 5. Calcular los siguientes parámetros • El  error instrumental: 100% XmcdnEi =   Donde:   =iE% Porcentaje de error instrumental.  dn : Incertidumbre en la medición 4105 −× . m : Pendiente de la grafica. c : Concentración de la muestra problema. • LD limite de detección: Características técnicas del refractómetro. mdnm bYX =−=                        mLD 0005.0=  
40  • LC limite de cuantificación:   10×= LDLC  • Sensibilidad: pendiente de la grafica ( )m  6. Analizar resultados y derivar conclusiones. PREGUNTAS:  1.  Son confiables los resultados obtenidos? 2. Si el dato obtenido experimentalmente es significativamente diferente al reportado en la etiqueta del vino cuál puede ser la posible causa? 3. Donde se presento la mayor dificultad  en la realización de esta determinación.  4. Si se desea estandarizar esta determinación para el control de calidad rutinario en la industria vinícola que procedimiento se debe seguir para adquirir la certificación.   BIBLIOGRAFIA  • Universidad Central de Venezuela. Facultad de Ciencias. Escuela de Biología. Departamento de Tecnología de Alimentos. Asignatura Análisis de Alimentos. Actualizado por Profª. Elevina Pérez. http://www.ciens.ucv.ve:8080/generador/sites/mmedina/archivos/Practica3.pdf • Universidad Tecnológica De Pereira, Métodos fotométricos por Fabio Marin, Pág.: 7-1. • Universidad Tecnológica De Pereira, Manual De Laboratorio De Análisis Instrumental –I , Fabio Marin Villada Y Federman Castro Eusse. •  PANREAC QUIMICA, S.A.; Métodos Analíticos En Alimentaria leche y productos lácteos. Paginas: 61,62. • Wikipedia, la enciclopedia libre;  grados gay lussac; Esta página fue modificada por última vez el 17:06, 16 jun 2009, fecha de visita: 21 de julio de 2009 ; http://es.wikipedia.org/wiki/Grados_Gay_Lussac 
41  • 1997 Monografias.com S.A.; Refractometria (Índice de Refracción) , autor Almeida Robles Christian Alessandro, Universidad Nacional del Altiplano, Facultad de Ingeniería Química  31 de Marzo del 2008; fecha de visita: 21 de julio de 2009; http://www.monografias.com/trabajos59/refractometria/refractometria2.shtml                          
42  5.2 DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DE LACTOSA EN LECHE    OBJETIVO GENERAL Aplicar la técnica polarimétrica  (medición del ángulo de giro) en la determinación del contenido de lactosa  en una muestra de leche entera y otra de  leche deslactosada y comparar los resultados.    OBJETIVOS ESPECIFICOS • Aplicar las buenas prácticas de laboratorio. • Emplear correctamente las normas de seguridad en el laboratorio durante la realización de este trabajo práctico. • Calibrar y manejar correctamente el polarímetro. • medir el valor del ángulo de giro  a  la  muestra de leche entera y a  la leche deslactosada.  • Realizar los cálculos estequiometricos pertinentes para la preparación de los patrones. • Preparar los patrones de concentraciones conocidas partiendo de la lactosa pura. • Analizar los datos para verificar su correlación  • Analizar los resultados obtenidos, para determinar su confiabilidad y reportarlos. FUNDAMENTO La lactosa es el azúcar principal de la leche. Este disacárido se encuentra en una concentración de entre 40 y 50 g/l en la leche de vaca y en 75 g/l en la leche materna. Este azúcar esta formado por glucosa y por galactosa. La lactosa tiene una gran importancia en el cuerpo humano: primero, porque favorece el desarrollo de la flora intestinal y segundo, y más importante, porque uno de los monosacáridos que la forman, la galactosa es fundamental para el desarrollo del sistema nervioso central.  Cuando la lactosa esta disuelta se produce un equilibrio entre sus formas α y β que depende de la temperatura y del pH. A temperatura ambiente el 40% esta en su forma α (ver la figura 7). 
43   Figura 7. equilibrio entre las formas α y β lactosa. En determinados grupos humanos, como la raza negra, se padece intolerancia a este azúcar, debido a la carencia de estas personas de la enzima “lactasa” que se encarga de la hidrólisis de este disacárido por tal motivo las grandes industrias lecheras han introducido en el mercado la leche deslactosada la cual ha sido sometida a un proceso enzimático de hidrólisis donde el azúcar original de la leche, la lactosa se desdobla en glucosa y galactosa, haciéndola asimilable por aquellas personas en cuyo organismo no se produce esta enzima.  Los azucares como la lactosa poseen una gran actividad óptica la cual  proporciona un método sencillo para medir su concentración en solución, este es el método polarimetrico. La especificidad y precisión de este método depende de que no haya otras especies ópticamente activas. La polarimetría es una técnica que se basa en la medición de la rotación óptica producida por un haz de luz polarizada al pasar por una sustancia ópticamente activa, las cuales son capaces de hacer girar el plano de vibración de la luz polarizada cuando dicha luz la atraviesa.  La luz no polarizada  tiene un gran número de ondas electromagnéticas, las cuales se mueven hacia todas las direcciones, si se llega a sacar un haz de un rayo que vibre en un solo plano eliminando los otros se tiene un haz de luz polarizada, entonces se puede decir que la luz polarizada es aquella que tiene la radiación vibrando en un solo plano. Para que una sustancia sea ópticamente activa  debe ser quiral, y un enantiómero debe estar en exceso con respecto al  otro. Para poder obtener la lactosa de la leche se hace una extracción, la cual consiste  en un  tratamiento suave con acido tungstenico para precipitar las proteínas presentes, luego se procede a filtrar y a 
44  leer el ángulo de giro en el polarímetro. Para realizar una correcta comparación de los datos se recomienda que ambas muestras de leche (entera y deslactosada) sean de la misma marca.  La lactosa pura tiene una rotación específica de +80 °A, la Fórmula para medir dicha rotación es la siguiente:                                  LCB α=   β Rotación especifica ∝ Ángulo de giro C es concentración  L Longitud del tubo del polarímetro  La determinación  de la rotación especifica, es muy utilizada para fines tanto cualitativos como cuantitativos, los cualitativos consisten en la comparación de la rotación especifica de la muestra problema con sustancias de rotación especifica conocida que se encuentran en la literatura quimica, en los métodos cuantitativos es usada para determinar la concentración. Sin embargo la grafica utilizada es aquella que relaciona el ángulo de giro vs la concentración siguiendo una relación lineal, puesto que el parámetro que se mide directamente en el equipo es el ángulo de giro.     EQUIPOS                                            Balanza analítica                                                               Tubo de polarímetro de 2 dm de longitud                           Polarímetro           MATERIALES                                                                                     REACTIVOS  4 Matraces aforados con tapón esmerilados de 25 mL                Acido Tungstenico 1 Matraz aforado con tapón esmerilado de 50 mL                      Lactosa 
45  1 Matraz aforado con tapón esmerilado de 100 mL 1 Pipeta volumétrica  de 10mL. Papel filtro ref No 10311609 Embudo filtrante de tallo cortó.  Preparación del acido tungtenico: disolver 0.7 g de tungstato de sodio, en 87 ml de agua destilada; añadir  0.1 ml de acido fosfórico al 85% y  7 ml de acido sulfúrico al 0,5 M.                                                                                                                                                                                                                  PROCEDIMIENTO A) caracterización de la muestra:  • LECHE ENTERA Muestra Marca Fecha de vencimiento Fabricante Lote      Tabla 1. Características de la leche Propiedades organolépticas. Color Olor Sabor Apariencia     Tabla 2. Propiedades organolépticas leche normal • LECHE DESLACTOSADA Muestra marca Fecha de vencimiento Fabricante  lote      Tabla 3. Características de la leche deslactosada  Propiedades organolépticas 
46  Color Olor sabor apariencia     Tabla 4. Propiedades organolépticas leche deslactosada    A) TRATAMIENTO DE LA MUESTRA  Antes del análisis poner la muestra a 20 ± 2⁰C y mezclarla con cuidado. Si no se obtiene una dispersión homogénea de la materia grasa, calentar la muestra lentamente a 40 ⁰C, mezclar suavemente y enfriar a 20 ± 2⁰C.  1. Se lleva con pipeta 10 ml de leche al matraz aforado de 100 ml. 2. Se añaden 25 ml de agua, 40 ml del reactivo de acido tungsténico y se mezclan suavemente. Se completa hasta 100 ml con agua, mezclar y dejar que se deposite el precipitado. 3. Se filtra con un filtro seco y se recoge en un matraz seco.   B) Preparación de los patrones. 1. teniendo en cuenta el porcentaje de pureza de la lactosa se  calcula el peso necesario para preparar 50 mL de una solución madre con una concentración de 10 %,(m/v). 2. Preparar la solución madre utilizando el material volumétrico adecuado. 3. Se calculan los volúmenes requeridos de la solución 10 % (m/v) para preparar 25 mL  de cada uno de los patrones cuyas concentraciones sean de 1.0, 2.0, 3.0, 4.0  y 5.0 % (m/v). 4. Se procede a la preparación de los patrones técnicamente utilizando material volumétrico adecuado.  C) calibración. 1. Se  enciende el polarímetro y  se deja que caliente la lámpara durante unos minutos. 2. Se calibra el polarímetro con agua destilada verificando que la posición balanceada dé una escala de un valor de cero en la escala de medición del ángulo de giro (ver la figura 8). 
47                                                              Figura 8. Posiciones de los campos • Posición no balanceada (parte del centro oscura). • Posición balanceada(igual iluminación en todo el campo) • Posición no balanceada( las partes de los extremos oscuras) 3. El tubo del polarímetro debe quedar completamente lleno sin la presencia de burbujas de aire.  D) MEDICION 1. Medir el ángulo de giro de los patrones y de las muestras problema a la misma temperatura del laboratorio. 2. llenar la tabla de datos No 6. 3. Analizar los datos, para verificar si las muestras problema entran dentro del rango establecido,  de 1.0-5.0% m/v de concentración y en el rango de ángulo de giro, si se sale del rango predeterminado haga las respectivas diluciones y vuelva medir en el equipo. 4. Analizar la correlación de patrones, es decir el cambio proporcional del ángulo de giro a medida que aumente la concentración. De ser necesario hacer las respectivas correcciones en la preparación o medición de patrones    
48    TRATAMIENTO DE LOS DATOS No. Patrón 1 2 3 4 Muestra leche deslactosada Muestra  leche entera Concentración  G/100 mL       Β       Tabla 5. Concentración vs. Angulo de giro 1. Elaborar la curva de calibración rotación específica ' vs. c  si hay dispersión realice el ajuste por mínimos cuadrados.  2. Mediante la ecuación de la grafica determinar  las concentraciones de las muestras problema de  leche entera y deslactosada. 3.  Si se realizaron diluciones, es necesario que se considere el factor de dilución. 4. Compare el porcentaje de lactosa que obtuvo experimentalmente en ambas leches  con el que se encuentra en las respectivas etiquetas del producto o si no referirse a la literatura. 5. Halle los siguientes parámetros para cada determinación:  • Porcentaje de error instrumental % E,    - .//   100  Donde  % E,  0 porcentaje de error instrumental                                                  1'  Incertidumbre en la medición 0,05  °A                                                                    B  = ángulo de giro de la muestra problema. • Limite de detección  y  mx 5 b                  Y=b + 0.05          x  789          LD   < 8=.>?89       @  ,>B                                                                                  Donde:           m=  pendiente de la recta. 
49  • Sensibilidad C  D  Donde m= pendiente de la recta. • Limite de cuantificación  LC = LD  X  10. Donde LD = limite de detección. 6. Analice los datos y derive las respectivas conclusiones.  PREGUNTAS 1. Determine si los resultados que obtuvo en la realización del trabajo práctico le generan confiabilidad. 2. Según su criterio la anterior técnica se puede utilizar con seguridad en el control de calidad de la leche. Justifique su respuesta. 3. Explique el fenómeno de la mutarrotacion 4. A que se debe el hecho de que muchas sustancias no presenten actividad óptica. explique y de ejemplos de algunas de estas.  BIBLIOGRAFÍA  • Determinación de concentración de azúcar por polarimetría; consulta: 01 de agosto de 2009 http://www.scribd.com/doc/7746063/Analisis-de-Macrocomponentes-en-alimentos. • Análisis de leche, rincón del vago de salamanca desde 1998, consulta: 29 de julio de 2009  http://html.rincondelvago.com/analisis-de-leche.html • PANREAC QUIMICA, S.A.; Métodos Analíticos En Alimentaria leche y productos lácteos. Paginas: 23, 24.       
50  5.3 DETERMINACION DE LA CONCENTRACION  DE SACAROSA EN UNA MUESTRA DE LECHE CONDENSADA  OBJETIVO GENERAL Aplicar la técnica polarimetrica (medición del ángulo de giro) en la determinación del contenido de sacarosa en una muestra de leche condensada.  OBJETIVOS ESPECIFICOS • Aplicar las buenas prácticas de laboratorio. • Emplear correctamente las normas de seguridad en el laboratorio durante la realización de este trabajo práctico. • Calibrar y manejar correctamente el polarímetro. • medir el valor del ángulo de giro de la sacarosa en la muestra de leche condensada.  • Realizar los cálculos estequiometricos pertinentes para la preparación de los patrones. • Preparar los patrones de concentraciones conocidas partiendo de la sacarosa pura. • Analizar los datos para verificar su correlación  • Analizar los resultados obtenidos, para determinar su confiabilidad y reportarlos. FUNDAMENTO. La polarimetría es una técnica que se basa en la medición de la rotación óptica producida por un haz de luz polarizada al pasar por una sustancia ópticamente activa, las cuales son capaces de hacer girar el plano de vibración de la luz polarizada cuando dicha luz la atraviesa.  La luz polarizada  tiene un gran número de ondas electromagnéticas, las cuales se mueven hacia todas las direcciones, si se llega a sacar un haz de un rayo que vibre en un solo plano eliminando los otros se tiene un haz de luz polarizada, entonces se puede decir que la luz polarizada es aquella que tiene la radiación vibrando en un solo plano. La polarimetría es una técnica que tiene muchos usos a nivel industrial, para el control de calidad y también el control de los procesos, ya que es muy utilizada por diferentes  ramas, como farmacéutica (aminoácidos, analgésicos, cocaína, dextrosa, codeína, antibióticos), alimentación 
51  (carbohidratos, glucosa, maltosa, monosacáridos naturales), química (biopolímeros, polímeros sintéticos, polímeros naturales). Esta técnica se puede aplicar  para determinar la cantidad de  sacarosa que contiene una muestra de leche condensada, este método  solo tiene aplicación para sustancias ópticamente activas. Para poder obtener la sacarosa de la leche condensada se hace una extracción, la cual consiste  en un  tratamiento suave con acido para hidrolizar completamente la sacarosa, la lactosa y los demás azucares restantes no son hidrolizados, por ello se tratan con una solución de amoniaco diluido y posteriormente se clarifica la muestra con ferrocianuro de potasio y acetato de zinc, una muestra de leche condensada tiene un contenido en sacarosa entre  45-50%.  La sacarosa es el azúcar de mesa es el edulcorante más utilizado para endulzar los alimentos. En la naturaleza se encuentra en un 20% del peso en la caña de azúcar y en un 15% del peso de la remolacha azucarera, y de estas se hace su extracción (ver la figura 9). Formula química  Figura 9. Estructura de la sacarosa  La sacarosa pura tiene una rotación específica de +66,37º ml/cm.g, la Fórmula para medir dicha rotación es la siguiente:                                  LCB α=  β Es el ángulo de giro ∝ es la rotación especifica C es concentración de la muestra L Longitud del tubo del polarímetro  La determinación  de la rotación especifica, es muy utilizada para fines tanto cualitativos como cuantitativos, los cualitativos consiste en la comparación de la rotación especifica de la muestra 
52  problema con sustancias de rotación especifica conocida que se encuentran en la literatura, en los métodos cuantitativos es usada para determinar la concentración. Sin embargo la grafica utilizada es aquella que relaciona el ángulo de giro vs la concentración siguiendo una relación lineal, puesto que el parámetro que se mide directamente en el equipo es el ángulo de giro.    EQUIPOS                                                                 REACTIVOS Balanza analítica                                                               Tubo de polarímetro de 2 dm de longitud                    Acido acético 2 mol/L  Polarímetro                                                             Acido clorhídrico 0.2 M  MATERIALES                                                        Agua destilada                                                                   1 Beaker 100 mL                                                      Amoniaco 0.2 M 1 Beaker 250 mL                                                      Azul de bromotimol  2 Matraces con tapón esmerilados 100 mL                 Ferrocianuro de potasio 0.25 M 1 Espátula                                                               Acetato de zinc 1M 1 Embudo tallo corto                                                Sacarosa pura 2 Erlenmeyer 250 mL 1 Bureta  5 Matraces con tapón esmerilado de 50 mL 1 probeta 100 mL  PROCEDIMIENTO A) caracterización de la muestra: Muestra Marca Fecha de vencimiento Fabricante lote      Tabla 1. Caracterización de la muestra   
53  Propiedades organolépticas:  Color Olor Sabor apariencia     Tabla 2. Propiedades organolépticas  B) Tratamiento de la muestra. 1. Se pesan aproximadamente 20 g de la muestra de leche condensada en un beaker de 100 mL. 2. Adicione  25 mL agua caliente a (80 -90ºC) mezcle cuidadosamente. 3. Deje enfriar la muestra a temperatura ambiente. 4. Trasvasar cuidadosamente la mezcla a un matraz aforado de 100 mL, utilice un embudo de tallo corto para evitar perdidas de la muestra, enjuague el beaker con un poco de agua destilada para que pase todo el contenido de la muestra.  Observación: se debe tener precaución al agregar agua y los reactivos al matraz, ya      que se debe evitar que se formen burbujas, por esta razón todas las mezclas se deben mezclar por rotación del matraz inclinado y no por agitación violenta.   5. Se Añade al matraz 2,5 mL de amoniaco 0,2M, mezclar nuevamente y dejar reposar durante quince minutos. 6. Para neutralizar el amoniaco es necesario hacer una titulación con acido acético diluido usando como indicador azul de bromotimol, esta es necesaria para poder determinar el volumen exacto que se debe agregar de acido acético a la muestra. 7. Se añade  la cantidad  exacta de acido acético diluido al matraz inclinando, mezclar suavemente por medio de una rotación. 8. agregue al matraz 6,25 mL de solución de acetato de zinc, luego agregar 6,25 mL de la solución de ferrocianuro de potasio. 9. Tape el matraz con un tapón esmerilado y mezclar por medio de una agitación intensa, dejar reposar durante cinco minutos. 
54  10. Se Filtra la solución del matraz por medio de un papel filtro. 11. Trasvasar la solución filtrada  a un matraz de 100 mL y aforar con agua destilada. C) Preparación de los patrones. 1. Teniendo en cuenta el porcentaje de pureza de la sacarosa se  calcula el peso necesario para preparar 100 mL de una solución madre con una concentración de  20 % m/v. 2. Se pesa la cantidad de sacarosa según los cálculos que se realizaron, colocarlos en un beaker de 250 mL adicionarle 30 mL de agua destilada. 3. La sacarosa es una sustancia difícil de solubilizarla por lo que se hace necesario calentarla, se debe tratar de que el calentamiento sea suave y no supere los 90ºC de temperatura, ya que podría haber una inversión de la sacarosa. 4. Después de que se solubiliza, quitar el calentamiento deje enfriar la solución a temperatura ambiente. 5. Preparar la solución madre utilizando el material volumétrico adecuado. 6.  Se calculan los volúmenes requeridos de la solución madre de 20 % m/v para preparar 50mL  de cada uno de los patrones cuyas concentraciones sean de 5.0, 10.0, 15.0, 20.0%m/v. 7.  Se procede a la preparación de los patrones técnicamente utilizando material volumétrico adecuado.   D) calibración. 1. se enciende el polarímetro y se deja que caliente la lámpara durante unos minutos. 2. calibra el polarímetro con agua destilada verificando que la posición balanceada dé una escala de un valor de cero en la escala de medición del ángulo de giro. (Ver la figura 8).  
55                         Figura 8. Posiciones de los campos • Posición no balanceada (parte del centro oscura). • Posición balanceada(igual iluminación en todo el campo) • Posición no balanceada (las partes de los extremos oscuras). 3. El tubo del polarímetro debe quedar completamente lleno sin la presencia de burbujas de aire. E) medición 1. medir  el ángulo de giro de los patrones y de la muestra problema. 2. Medir los patrones a la misma temperatura del laboratorio. 3. llenar la tabla de datos No 3. 4. Analizar los datos, para verificar si la muestra problema entra dentro del rango establecido,  de 5-20% m/v de concentración y en el rango de ángulo de giro, si se sale del rango predeterminado haga las respectivas diluciones y vuelva medir en el equipo. 5. Mirar si existe correlación entre los patrones, la cual significa el cambio proporcional del ángulo de giro a medida que aumente la concentración, mirar si es necesario volver a medir los patrones o hacer las correcciones que crea apropiadas para preparar nuevamente los patrones.     
56  TRATAMIENTO DE LOS DATOS    No. Patrón Patrón 1 Patrón 2 Patrón 3 Patrón 4 Muestra problema Concentración  g/100 mL      B                            Tabla 3. Angulo de giro  vs. Concentración de sacarosa 1. Elaborar la curva de calibración ángulo de giro vs concentración (B vs. C) si hay dispersión realice el ajuste por mínimos cuadrados.  2. Determinar  la concentración de sacarosa de la leche condensada mediante la ecuación de la grafica. 3.  Si se realizaron diluciones, es necesario que se considere el factor de dilución. 4. Compare el porcentaje de sacarosa en la leche condensada que obtuvo experimentalmente con el que se encuentra en la etiqueta del producto. 5. Halle los siguientes parámetros para la determinacion: • Porcentaje de error instrumental % E,    - .//   100  Donde  % E,  0 porcentaje de error instrumental                                                  1'  Incertidumbre en la medición 0,05  °A                                                                   B  = ángulo de giro de la muestra problema. • Limite de detección  y  mx 5 b                     y  b 5 0.05      x  789       LD   < 8=.>?89       @  ,>B                Donde  m=  pendiente de la recta. • Sensibilidad C  D  Donde m= pendiente de la recta. • Limite de cuantificación  LC = LD  X  10. Donde LD = limite de detección.  
57  6. analice los datos y derive las respectivas conclusiones.  PREGUNTAS 1. Determine si los resultados que obtuvo en la realización del trabajo práctico le generan confiabilidad. 2. Cual puede ser la posible causa en la variación del dato del porcentaje de sacarosa en la muestra de leche condensada, del dato reportado en la etiqueta al obtenido en la experimentación. explique 3. Que ventajas presenta la cuantificación de un compuesto ópticamente activo, mediante la construcción de curvas de calibración sobre la cuantificación por medio de la siguiente formula B G LC. 4. explique en forma clara y concreta de lo que  significa una sustancia ópticamente activa, mencione un ejemplo.  BIBLIOGRAFIA • Polarimetría. Fecha de ingreso 20 julio2009 http://www.uned.es/094258/contenido/tecnicas/polarimetria/polarimetria.htm • Altillo.com, modificación 2006, fecha de ingreso18julio2009.  • Rincón de la ciencia, modifica octubre/2008, fecha de entrada 15 julio 2009  http://centros5.pntic.mec.es/ies.victoria.kent/Rincon-C/practica2/pr-70/pr-70.htm • Universidad Tecnológica De Pereira, Manual De Laboratorio De Análisis Instrumental –I , Fabio Marin Villada Y Federman Castro Eusse. • PANREAC QUIMICA, S.A.; Métodos Analíticos En Alimentaria leche y productos lácteos. Paginas: 61,62. • UNIVERSIDAD VERACRUZANA, MAYO 2009,julio 2009; METODOS INSTRUMENTALES instrumentalesuv.net/files/polarimetro.ppt  
58   5.4 DETERMINACIÓN DE LA CONCENTRACIÓN  DE MAGNESIO  EN  AGUA DEL ACUEDUCTO  OBJETIVO GENERAL  Aplicar la técnica fotométrica para determinar la concentración  de magnesio  en una muestra de  agua del acueducto.   OBJETIVOS ESPECÍFICOS  • Aplicar las buenas prácticas de laboratorio. • Aplicar normas de seguridad para el trabajo en el laboratorio. • Calibrar y manejar correctamente el espectrofotómetro. • Realizar los cálculos estequeometricos para la preparación de los  patrones.  • Medir la absorbancia de la muestra y de los patrones de concentraciones conocidas. • Analizar los resultados obtenidos, para determinar su confiabilidad y reportarlos. • Determinar cuál de los dos métodos utilizados  es mejor para la determinación del ion (Mg2+).  FUNDAMENTO  El agua  tiene  un incalculable valor en las  funciones metabólicas de los seres vivos,  para varias de las actividades que realizan los seres humanos en particular haciéndose  indispensable para la realización de todas sus funciones vitales. El agua del acueducto requiere ser potable, es decir, libre de gérmenes y tener proporciones  de  residuos sólidos tolerables  para  el organismo humano. El  agua de consumo tiene como valor admisible 36 mg/L  de iones de  magnesio (Mg2+),  cantidades superiores de este, acompañado  de iones de calcio (Ca2+) hacen las aguas duras, es decir se  dificulta  la limpieza.  
59  Para determinar la concentración de magnesio en una muestra de agua del acueducto es  necesaria la  formación del complejo de  Negro De Eriocromo y  el ion magnesio  (Mg2+),  dando la coloración morada   para ser cuantificado utilizando  la técnica analítica espectrofotométrica en la región del visible , método de análisis óptico, el cual permite  la absorción de las radiaciones  visible. Cuando la luz atraviesa una sustancia, parte de la intensidad de la radiación es absorbida. El color de las sustancias se debe a que éstas absorben ciertas longitudes de onda de la luz blanca que incide sobre ellas y solo dejan pasar a nuestros ojos aquellas longitudes de onda no absorbidas. La espectrofotometría visible usa haces de radiación del espectro electromagnético, en el rango de 400 a 800 nm.  La Ley de  Lambert-Beer declara que la intensidad de luz absorbida por una sustancia depende de la concentración en la solución, de la absortividad especifica y del espesor de la celda que la contiene. La cual la podemos simplificar de la siguiente manera: acbA = , esta ley explica que hay una relación directa entre la  absorbancia y la concentración de esta:  • A : Absorbancia • a : Absortividad  específica  (Característico de cada sustancia). • b: Espesor  de la celda (cm). • C: Concentración g/l). El magnesio es un Elemento químico, metálico, de símbolo Mg, colocado en el grupo IIa del sistema periódico, de número atómico 12, peso atómico 24.312 g/mol.  El magnesio es blanco plateado y muy ligero. Su densidad relativa es de 1.74 y su densidad de 1.74 g/cm3.  Los iones magnesio disueltos en el agua forman depósitos en tuberías y calderas.   EQUIPOS    Espectrofotómetro Genesys 20     
60  MATERIALES                                           REACTIVOS  1 Beaker de 100 mL                                                  1 bureta de 25 ml                               Cloruro de magnesio                               1 Pipeta volumetrica de 20 mL            Sln tampón (50 mL Amoniaco, 1g cloruro de  1 Pipeta volumétrica de 5 mL              amonio y   50 mL de agua)         2 Matraz aforado de 50 mL                   5 Matraces aforados de 25 mL           1 Barra de agitación de vidrio              1 Celda de vidrio  1 Vidrio reloj 1 Espátula  1 Cronometro   PREPARACIION DEL NEGRO DE ERIOCROMO: se diluyen 50 mg de negro de eriocromo en 50 mL de metanol, de esta solución se toman 5 mL y se llevan a un balón aforado de 50 mL , se afora con metanol.                    PROCEDIMIENTO  A) Caracterización de la muestra: Lugar de toma de  muestra  Hora    Tabla 1. Características de la muestra              Propiedades organolépticas:   Color Olor Sabor Apariencia     Tabla 2. Propiedades organolépticas  
61  B) Tratamiento de la muestra:  Método 1 1. En un beaker de 100 mL tomar  50 mL  de agua del acueducto. 2. Tres minutos antes de la medición,   se toman 5 ml de muestra  se ponen en un matraz de 50 mL.  3. Se neutralizan con 5  mL    de solución tampón. 4. Se le adiciona 10 ml de reactivo colorante  se afora.  Método 2 1. Dos minutos antes de la medición, se toman 20 ml de la muestra se ponen en un matraz de 50 ml. 2. Se neutralizan con 5 ml de la solución tampón. 3. Se adiciona 0.005 g de negro de eriocromo y se afora.  C) Preparación de patrones: Método 1 1. Se  calcula el peso necesario de  cloruro de magnesio ( 2MgCl ) teniendo en cuanta su peso molecular y su porcentaje de pureza,  para preparar 50 mL de una solución madre con una concentración de  20 ppm en magnesio (Mg2+). 2. Preparar la solución madre utilizando el material volumétrico adecuado. 3. Se calculan los volúmenes requeridos de la solución de 20 ppm en (Mg2+) para preparar  25 mL  de cada uno de los patrones cuyas concentraciones sean de 0.5, 1.0, 1.5, 2.0 y 2.5 ppm. 4. Se procede a la preparación de los patrones técnicamente utilizando material volumétrico adecuado. 5. Tres minutos antes de la medición, Se le  adiciona   a cada patrón 2.5 ml de solución tampón,  5  ml de reactivo colorante y   se  afora.      Método 2 1. Se calculan los volúmenes requeridos de la solución de 20  ppm en (Mg2+) para preparar 25 ml de cada uno de los patrones cuyas concentraciones sean de 0.5, 1.0, 1.5, 2.0 y 2.5 ppm. 
62  2. Se procede a la preparación de los patrones técnicamente utilizando material volumétrico adecuado. 3. Dos  minutos antes de la medición, se adiciona a cada uno de los patrones 2.5 ml de la solución tampón, 0.005 g de negro de eriocromo y se afora.  D) Calibración y limpieza:  1. Instale el espectrofotómetro en un lugar limpio y seco. 2. Conecte el equipo  a la fuente. 3. Encienda el equipo. 4. Se deja calentar y estabilizar durante unos 10 minutos aproximadamente.     E) Preparación del blanco: Método 1 Se adiciona agua destilada en un matraz de 25  mL, 2.5 ml de solución tampón, 5 mL de reactivo colorante  y se afora.        Método 2 Se adiciona agua en un matraz de 25 ml, 2.5 ml  de la solución tampón, 0.005 g  de negro de eriocromo y se afora.  F) Verificación del máximo de absorción: 1. Se toma  2.5 mL de la solución madre  en un matraz de 25  mL, se adiciona 2.5 ml de solución tampón  y 5 ml de reactivo colorante  y se  afora.  2. Se mide la absorbancia (A) del patrón desde una longitud de onda (λ) de 450 hasta 550 nm en rangos de 20 en 20 nm y cerca del máximo de absorción de  10 en 10 nm. 3. Ajustando el cero de absorbancia en cada longitud de onda (λ) con el blanco.  4. Se selecciona la longitud de onda donde se encuentre mayor la absorbancia.  Nota: Los patrones y la muestra se deben medir al mismo tiempo después de la mezcla de los reactivos. 
63   G) Medición:  1. A la longitud de onda seleccionada (525 nm), se ajusta en el fotómetro el cero de A con el blanco fotométrico. 2. Cada patrón  y la muestra se deben medir tres minutos después de  la adición  de los reactivos, Medir el tiempo con ayuda de un cronometro. 3. Medir la absorbancia de los patrones y la muestra. 4. Llenar la tabla de datos 3 y 4. 5. Si la absorbancia  de la muestra  se sale del rango de los patrones realizar la respectiva dilución y tener en cuenta el factor de dilución para calcular la concentración de Mg2+  en la muestra. 6. Analizar la correlación de patrones, es decir el cambio proporcional de la  absorbancia  por el aumento de concentración. De ser necesario hacer las respectivas correcciones en la preparación o medición de patrones.  TOMA  DE LOS DATOS:  Patrones Blanco  P1 P2 P4 P5   Muestra  Concentración Ppm       A        Tabla 3. Concentración vs. Absorbancia, Metodo 1    Patrones Blanco  P1 P2 P4 P5   Muestra  Concentración Ppm        A        Tabla 4. Concentración vs. Absorbancia, Metodo 2 
64   1. Construya las graficas  absorbancia ( A )  vs. Concentración, de cada uno de los metodos , si hay dispersión se hace el ajuste por mínimos cuadrados.    2. Por medio de la grafica o la ecuación de la grafica, determine la concentración de magnesio (Mg2+) en la muestra en cada un de los metodos.  3. Si se realizaron diluciones considere el factor de dilución. 4. Calcular los siguientes parámetros para cada uno de los metodos: • Error instrumental:  TT TE log3,2% ∆=  Donde: =∆T Incertidumbre en la medición ( 01,0± ) =T Transmitancía de la muestra problema. • Limite de detección:  bcA ε=                   AY =                         CX =                       bm ε=  mAXLD ==       Si se cumple la ley de Beer. Donde: =A  Absorbancia minina a medir. • LC limite de cuantificación:   10×= LDLC  • Sensibilidad: pendiente de la grafica ( )m  5. Analizar los resultados y derivar  las respectivas  conclusiones.  PREGUNTAS:  
65  1. Determine si los resultados que obtuvo en la realización del trabajo práctico le generan confiabilidad. 2. Que otras  aplicaciones analíticas  tiene   la Técnica  Fotométrica en el visible. 3.  Donde se presento la mayor dificultad al  en la realización de esta determinación y que sugerencias daría.  4.  Cuál de los dos métodos presenta mejor confiabilidad en los datos y por qué? BIBLIOGRAFIA:  • J. Fries/ H Getrost; Organic Reagents For Trace Analysis; 1977; E. Merck Darmstadt; Páginas: 92, 226,227. J.Fries; Análisis De Trazas, Métodos Fotométricos Comprobados; 1971; E. Merck Darmstadt; Páginas:108,109. • Copyright © 1998-2008 Lenntech, Agua residual & purificación del aire Holding B.V.Rotterdamseweg 402 M 2629 HH Delft, Holanda. http://www.lenntech.com/espanol/tabla-peiodica/mg.htm •  Wikipedia, espectrofotometría región visible, modificada por ultima vez: 2009-07-03 18:12:37; cita: 16 de agosto de 2009. http://wapedia.mobi/es/Espectrofotometr%C3%ADa            
66  5.5  DETERMINACIÓN DE LA CONCENTRACIÓN  DE HIERRO EN UNA TABLETA VITAMÍNICA   OBJETIVO GENERAL  Aplicar la técnica fotométrica para determinar la concentración  de hierro contenido en  una tableta vitamínica.   OBJETIVOS ESPECÍFICOS  • Aplicar las buenas prácticas de laboratorio. • Aplicar normas de seguridad para el trabajo en el laboratorio. • Calibrar y manejar correctamente el fotómetro. • Realizar los cálculos estequeometricos para la preparación de los  patrones.  • Medir la absorbancia de la muestra y de los patrones de concentraciones conocidas. • Analizar los resultados obtenidos, para determinar su confiabilidad y reportarlos.  FUNDAMENTO  El hierro pese a encontrarse en cantidades muy pequeñas en nuestro organismo, participa como cofactor en numerosos procesos biológicos indispensables para la vida, tales como el transporte de oxígeno, fosforilación oxidativa, metabolismo de neurotransmisores y la síntesis de ácido desoxiribonucleico. La deficiencia de hierro es  más prevalente a escala mundial y la principal causa de anemia.  En los países en vías de desarrollo los grupos mas afectados son los niños debido a los mayores requerimientos determinados por el crecimiento, y la mujer en edad fértil por la pérdida de hierro debida al sangramiento menstrual o a las mayores necesidades de este mineral durante el embarazo. Este aumento de las necesidades no es cubierto por la dieta habitual la que tiene cantidades insuficientes de hierro y/o presenta una baja biodisponibilidad de este nutriente. Por tal 
67  razón se hace necesario el consumo de suplementos de hierro para contrarrestar las carencias de este. El mas conocido por su bajo precio y sus buenos resultados es el sulfato ferroso.  La determinación de la concentración consumida de hierro en los suplementos vitamínicos se realiza por la técnica fotométrica la cual   se fundamenta  en la interacción de las radiaciones electromagnéticas con la materia.  Un compuesto absorbe energía a determinada longitud de onda que este caso corresponde para el visible  desde   400 a 800 nm.  La radiación absorbida por las moléculas en esta   región  del   espectro provoca transiciones electrónicas, las cuales pueden ser cuantificadas.  La Ley de  Lambert-Beer declara que la cantidad de luz absorbida por una sustancia  depende de la concentración en la solución, de la absortividad especifica y del espesor del recipiente que la contiene. La cual la podemos simplificar de la siguiente manera: acbA = , esta ley explica que hay una relación directa entre la  absorbancia y la concentración de esta:  • A : Absorbancia • a : Absortividad  específica  (Característico de cada sustancia). • b: Espesor  de la celda (cm). • C: Concentración g/l). El espectrofotómetro   es un instrumento que permite medir  la absorbancia de una solución en una  determinada longitud de onda (λ). Es por eso, que  se hace  posible determinar  la concentración de un soluto conocido siendo este,   proporcional a la absorbancia. En esta practica se realizaran  una serie de patrones  de concentraciones conocidas de Sulfato Ferroso Amoniacal ( ( ) ( ) OHSOFeNH 22424 6  ), midiendo la absorbancia para cada concentración, así se obtiene una gráfica de absorbancia respecto a la  concentración. Por interpolación de la absorbancia en la gráfica se puede encontrar el valor de la concentración desconocida de la muestra.  
68  El hierro de la tableta vitamínica es disuelto en ácido y reducido a Fe +2  con hidroquinona y se forma un complejo colorido con o-fenantrolina medido a la  longitud de onda de máxima absorción (510nm). EQUIPOS    Espectrofotómetro Genesys 20   Estufa   MATERIALES                                                        REACTIVOS   1 Beaker de 100 mL                                        Sulfato Ferroso Amoniacal 1 Equipo de destilación al vació                        Acido Clorhídrico  6 M    1 Pipeta graduada de 5 mL                                Hidroquinona    (0.5g/50mL) 1 Pipeta volumétrica de 5 mL                            o-Fenantrolina   1 Pipeta volumétrica de 10 mL                          (0.125g, 5 ml metanol/45 mL) 2 Matraces  aforados de 100 mL                       Carbón Activado                 4 Matraces aforados de 25 mL  1 Barra de agitación de vidrio  1 Probeta  1 Celda de vidrio  1 Vidrio reloj 1 Espátula  1 Cronometro  Papel filtro banda roja      
69  PROCEDIMIENTO  A) Caracterización de la muestra: Tabla 1. Características de la muestra  B) Tratamiento de la muestra:  1. Se pesa el contenido de la  tableta vitamínica en un beaker de 100 mL, se registra su peso. 2. Se adiciona 25 ml de acido clorhídrico 6 M con la probeta, en el beaker que contiene la muestra. 3. Se pone a calentar la muestra (en campana de extracción) agitando hasta disolución total. 4. Se adiciona  aproximadamente 0.05 g de carbón activado. 5. Se  filtra la solución en un matraz aforado de 100 mL limpio y seco, se lava el filtro con pequeñas porciones de agua destilada hasta completar la transferencia cuantitativa, se afora. 6. Tres minutos antes de la medición, Se toman  5 ml de la muestra, se le adicionan  2 ml de hidroquinona y 3 ml de o-fenaltrolina  y  aforar  en  un matraz de 100 mL.   Nota:  La hidroquinona es inestable se debe preparar antes de su utilización.  C) Preparación de patrones: 1. Se  calcula el peso necesario de  Sulfato Ferroso Amoniacal ( ( ) ( ) OHSOFeNH 22424 6 )  teniendo en cuenta su peso molecular y su porcentaje en pureza, para preparar 100 mL de una solución madre con una concentración de  30 ppm en Fe. 2. Preparar la solución madre utilizando el material volumétrico adecuado. Nombre común  Fecha de vencimiento  Laboratorio fabricante lote      
70  3. Se calculan los volúmenes requeridos de la solución de 30 ppm Fe para preparar 25 mL  de cada uno de los patrones cuyas concentraciones sean de 2.0, 3.0, 4.0, 5.0 ppm. 4. Se procede a la preparación de los patrones técnicamente utilizando material volumétrico adecuado. 5. Tres minutos antes de la medición, Se le  adiciona   a cada patrón 2 ml de hidroquinona y 3 ml de o-fenaltrolina y se  afora (ver la figura 10).     Figura 10. Coloración patrones de hierro.  D) Calibración y limpieza:  1. Instale el espectrofotómetro en un lugar limpio y seco. 2. conecte el equipo  a la fuente. 3. encienda el equipo. 4. se deja calentar y estabilizar durante unos 10 minutos aproximadamente.     E) Preparación del blanco: 1. Se adiciona agua  destilada en un matraz de 25 ml, 2 ml de hidroquinona y 3 ml de o-fenaltrolina y se afora.   F)  Verificación del máximo de absorción: 1. Se toma  2.5 mL de la solución madre  en un matraz de 25  mL, se adiciona 2 ml de hidroquinona y 3 ml de o-fenaltrolina y se  afora.  
71  2. Se mide la absorción del patrón  desde una longitud de onda (λ) de 450 hasta 550 nm, en intervalos de 10 nm. 3. Ajustando el cero de absorbancia en cada longitud de onda (λ) con el blanco.  4. Se selecciona la longitud de onda donde se encuentre mayor la absorbancia.  Nota: Los patrones y la muestra se deben medir al mismo tiempo después de la mezcla de los reactivos colorantes,  Ya que la hidroquinona al mezclarla con la o-fenantrolina es inestable.  G) Medición:  1. A la longitud de onda seleccionada (510 nm), se ajusta en el fotómetro el cero de A. 2. Cada patrón  y la muestra se deben medir tres minutos después de  la adición  de los reactivos, Medir el tiempo con ayuda de un cronometro. 3. Medir la absorbancia de los patrones y la muestra. 4. Llenar la tabla de datos 2. 5. Si la absorbancia  de la muestra  se sale del rango de los patrones realizar la respectiva dilución y tener en cuenta el factor de dilución para calcular la concentración del Fe en la muestra. 6. Analizar la correlación de patrones, es decir el cambio proporcional de la  absorbancia  por el aumento de concentración. De ser necesario hacer las respectivas correcciones en la preparación o medición de patrones.  TOMA  DE LOS DATOS:  Patrones Blanco  P1 P2 P4 P5   Muestra  Concentración ppm       A        Tabla 2. Concentración vs. Absorbancia  
72  1. Construya la grafica  absorbancia ( A )  vs. Concentración si hay dispersión se hace el ajuste por mínimos cuadrados.    2. Por medio de la grafica o la ecuación de la grafica, determine la concentración de hierro en la muestra.  3. Si se realizaron diluciones considere el factor de dilución. 4. Calcular los siguientes parámetros: • Error instrumental:  TT TE log3,2% ∆=  Donde: =∆T Incertidumbre en la medición ( 01,0± ) =T Transmitancía de la muestra problema. • Limite de detección:  bcA ε=                   AY =                         CX =                       bm ε=  mAXLD ==       Si se cumple la ley de Beer. Donde: =A  Absorbancia minima a medir. • LC limite de cuantificación:   10×= LDLC  • Sensibilidad: pendiente de la grafica ( )m  5. Analizar resultados y derivar   conclusiones.  PREGUNTAS:  
73  1. Determine si los resultados que obtuvo en la realización del trabajo práctico le generan confiabilidad. 2. Analizar si se cumple la ley de Beer para los resultados obtenidos. Explique 3. Que otras  aplicaciones analíticas  tiene   la Técnica  Fotométrica. 4.  Donde se presento la mayor dificultad al  en la realización de esta determinación y que sugerencias daría.  BIBLIOGRAFIA • Instituto tecnológico  de chihuahua; manual de practicas de análisis instrumental;  practica 1 determinación calorimétrico del hierro en una tableta multivitaminica,  Consulta: 26 de febrero de 2009 http://www.depi.itchihuahua.edu.mx/mirror/itch/academic/quimicalmanual_quim_analiticaII.doc • Espectrofotometría Visible, Esta página fue modificada por última vez el 18:12, 3 julio de  2009.  Wikipedia  Limitación de responsabilidad  fecha de visita: 05 de agosto de 2009 http://es.wikipedia.org/wiki/Espectrofotometr%C3%ADa • Deficiencias de hierro, Revista chilena de nutrición, versión Online ISSN 0717-7518 Rev. chil. nutr. v.30 n.3 Santiago dic. 2003, fecha de visita: 05 de agosto de 2009. http://www.scielo.cl/scielo.php?pid=s071775182003000300002&script=sci_arttext       
74   5.6 DETERMINACION DE LA CONCENTRACION  DE CAFEINA EN  UNA TAZA DE TE VERDE  OBJETIVO GENERAL  Aplicar la técnica fotométrica (medición de absorbancia) para la determinación del contenido de cafeína en una taza de te verde.  OBJETIVOS ESPECIFICOS. • Aplicar las buenas prácticas de laboratorio. • Emplear correctamente las normas de seguridad en el laboratorio durante la realización de este trabajo práctico. • Calibrar y manejar correctamente el Espectrofotómetro en la región UV. • Medir la absorbancia de la cafeína en la muestra del te verde. • Realizar los cálculos estequiometricos pertinentes para la preparación de los patrones. • Preparar los patrones de concentraciones conocidas partiendo de la cafeína pura. • Analizar los datos para verificar su correlación. • Analizar los resultados obtenidos, para determinar su confiabilidad y reportarlos.  FUNDAMENTO. El principio de la espectroscopia ultravioleta involucra la absorción de esta radiación por las moléculas, causando la promoción de un electrón de un estado basal a un estado excitado, liberándose el exceso de energía en forma de calor o de luz. El rango de  longitud de onda (λ) de la región UV comprende entre 10-400 nm. La luz UV es absorbida por los electrones de valencia, éstos son promovidos a estados excitados (de energía mayor). Al absorber radiación electromagnética de una frecuencia correcta, ocurre una transición desde uno de estos orbitales a un orbital vacío. Algunos enlaces, como los dobles, 
75  provocan coloración en las moléculas ya que absorben energía en el visible, las medidas espectrofotométricas con radiación ultravioleta son útiles para detectar grupos cromóforos, puesto que gran parte de las moléculas orgánicas complejas son transparentes. La radiación absorbida por las moléculas desde la región UV del espectro provoca transiciones electrónicas, las cuales pueden ser cuantificadas. La ley de Beer permite cuantificar la concentración de una muestra por fotometría UV, también puede ser expresada de la siguiente maneraI  JKL, esta ley explica que hay una relación lineal entre la absorbancia y la concentración de la sustancia. • A  : Absorbancia • a : absortividad especifica  • l : espesor de la celda (cm). • c : Concentración mg/L (ppm) La espectroscopia UV-VIS se utiliza para identificar algunos grupos funcionales de moléculas; también se utiliza de manera general en la determinación cuantitativa de los componentes de soluciones de iones de metales de transición y compuestos orgánicos altamente conjugados; también es usada con mucha frecuencia en laboratorios de química y bioquímica para determinar pequeñas cantidades de cierta sustancia, como las trazas de metales en aleaciones o para determinar la cantidad exacta permitida de un medicamento en el cuerpo humano.   En esta practica se determinará el contenido de cafeína en una taza de te verde, teóricamente según las consultas bibliográficas una taza de te verde tiene una concentración de cafeína aproximadamente de 30mg/ L (ppm), tomándose como referencia que una taza tiene 180 mL. Para la extracción de la cafeína  que se encuentra en medio acuoso se utiliza un solvente orgánico el cloroformo, la extracción se hace con embudo de separación, se forman dos fases la orgánica y la fase acuosa la cual se puede desechar porque en esta se encuentran los demás componentes del te verde. 
76  La cafeína que es un alcaloide se encuentra principalmente en los frutos de las plantas de café, de té, en la yerba mate, y en las bayas de guaraná. En pequeñas cantidades se puede encontrar en el cacao y en la nuez de Kola. Su fórmula química es C8H10N4O2, su nombre sistemático es 1,3,7-trimetilxantina o 3,7-dihidro-1,3,7-trimetil-1H-purina-2,6-diona (ver la figura 11).  Figura 11. Estructura de la cafeína MATERIALES Y EQUIPOS.                                    REACTIVOS Balanza analítica                                                             Celdas de cuarzo                                                    Cloroformo Espectrofotómetro Shimazu uv-vis                            Cafeína pura 2 Beaker 100 mL     1 Beaker 10mL                                                            1 Matraz con tapón esmerilado 200mL  1 Matraz con tapón esmerilado 100 mL   5 Matraces con tapón esmerilado de 10 mL 1 matraz con tapón esmerilado 25 mL  1 Embudo tallo corto    1 Embudo de separación 1 soporte universal                                                       1 Probeta 100 mL 1 Gotero 3 Pipetas graduadas 1, 5, 10 mL 
77  PROCEDIMIENTO A) caracterización de la muestra: muestra marca Fecha de vencimiento Fabricante Lote      Tabla 1. Caracterización de la muestra  Propiedades organolépticas:  color Olor sabor Apariencia     Tabla 2. Propiedades organolépticas B) Tratamiento de la muestra. Nota: para la realización de este trabajo práctico se hace necesario tener todo el material limpio y seco, debidamente purgado ya que el cloroformo es insoluble con el agua; además rotule todo el material para evitar confusiones y errores con el trabajo experimental 1. se calienta agua en un beaker hasta ebullición. 2. se introduce la bolsa de te verde en 50 mL de agua caliente. 3. se deja enfriar a temperatura ambiente. 4. se trasvasa la muestra de te verde a un matraz aforado de 200 mL por medio de un embudo de tallo corto y afore con agua destilada. 5. pasar el contenido del matraz a un embudo de separación  6. se extrae la cafeína con 4 adiciones de cloroformo cada una de 10 mL (ver la figura 12). 
78     Figura 12. Extracción liquido - liquido 7. con cada adición se agita, se alivia la presión y se separa las fases. 8. se elimina la fase acuosa y se guarda la fase orgánica, por cada adición que se haga de cloroformo. 9. el extracto obtenido de cafeína se pasa a un matraz esmerilado de 100 mL por medio de un embudo de tallo corto y se afora con cloroformo. C) Preparación de los patrones. 1. Teniendo en cuenta el peso molecular y el % de pureza de la cafeína.  Calcule el peso necesario de cafeína pura para preparar 25 mL de una solución madre con una concentración de 50 ppm (mg/L). 2. Se pesa en un beaker de 10mL la cantidad de cafeína según los cálculos que se realizaron, se diluye el contenido del beaker con un poco de cloroformo. 3. Para la preparación de la solución madre se debe utilizar el material volumétrico adecuado, se Trasvasa el contenido del beaker a un matraz de 25 mL por medio de un embudo de tallo corto y luego afore con cloroformo. 4. Se calculan los volúmenes requeridos de la solución madre de 50 ppm (mg/L)  para preparar 10mL  de cada uno de los patrones cuyas concentraciones sean de 5.0, 10.0, 15.0, 20.0, 25,0 ppm (mg/L). 5. Se procede a la preparación de los patrones técnicamente utilizando material volumétrico adecuado. 6. tener en cuenta que los patrones se deben preparar y aforar con cloroformo. 
79  D) preparación del blanco. El blanco fotométrico es muy útil para la calibración del equipo y para hacer el barrido espectral, este no debe tener el analito,  pero si las demás sustancias, en esta determinación el blanco solo es cloroformo.   E) calibración. Nota: las celdas deben estar limpias y bien  secas debido a que el cloroformo es insoluble con el agua y pueden formarse unas pequeñas burbujas las cuales impiden una correcta medición. 1. se enciende el espectrofotómetro  y se deja que haga su rutina de encendido. 2. Se calibra el espectrofotómetro con el blanco fotométrico,  se llenan las dos celdas de cuarzo con este blanco, una se ubica en el haz de referencia del equipo y la otra celda se ubica en el haz de muestra  y  se programa el equipo para que barra la línea base entre 200-290nm F) barrido espectral. 1. Se hace el barrido  con el fin de verificar el máximo de absorción de la longitud de onda (λ)  de la cafeína, el cual se determina con un patrón de concentración conocida registrando la absorbancia entre un rango de 200-290nm.  2. Después del barrido de la línea base se retira la celda que se encuentra en el haz de muestra y se llena con el patrón y la otra celda del haz de referencia se deja con el blanco, se programa el equipo de acuerdo a las instrucciones para que este realice el barrido espectral. 3. Se observa el máximo de absorción en la curva el cual debe ser  aproximadamente 275nm. G) Medición. 1. medir  la absorbancia  de los patrones y de la muestra problema, la celda que contiene el blanco fotométrico siempre va en el haz de referencia y la celda que se encuentra en el haz de muestra se va alternando con los patrones y luego se mide la muestra problema. 2. llenar la tabla de datos, tabla 3 
80  3. Analizar los datos, para verificar si la muestra problema entra dentro del rango establecido,  de 5-20 ppm (mg/L) de concentración y en el rango de absorbancia, si se sale del rango predeterminado haga las respectivas diluciones y vuelva medir en el equipo. 4. Analizar la correlación entre los patrones, es decir el cambio proporcional de la absorbancia por el aumento de la concentración. De ser necesario hacer las respectivas correcciones en la preparación o medición de patrones. TRATAMIENTO DE LOS DATOS   Nº patrón Patrón 1 Patrón 2 Patrón 3 Patrón 4 Patrón 5 Blanco Muestra problema Concentración ppm (mg/L)        A        Tabla 3. Absorbancia vs. Concentración cafeína  Construya la curva de calibración absorbancia vs. concentración (A vs. C) si hay dispersión realice el ajuste por mínimos cuadrados.  1. Por medio de la grafica o de la ecuación de la grafica, determine  la concentración de cafeína en  la muestra de te verde. 2. Si se realizaron diluciones, es necesario que se considere el factor de dilución. 3. Compare la concentración de cafeína de la muestra de te verde que obtuvo experimentalmente con el dato que se encuentra en la literatura. 4. calcule los siguientes parámetros para el te verde: • Error instrumental:  TT TE log3,2% ∆=  Donde: =∆T Incertidumbre en la medición ( 01,0± ) 
81  =T Transmitancía de la muestra problema. • Limite de detección:  • abcA =                   AY =                         CX =                       abm =  mAXLD ==       Si se cumple la ley de Beer. Donde:   =A  mínima absorbancia que se puede leer en el instrumento. • LC limite de cuantificación:   10×= LDLC  • Sensibilidad: pendiente de la grafica ( )m  5. Analice los datos y derive las respectivas conclusiones PREGUNTAS 1. Determine si los resultados que obtuvo en la realización del trabajo práctico le generan confiabilidad. 2. Cual puede ser la posible causa en la variación del dato de la  de  cafeína en la muestra de te verde, del dato encontrado en la literatura. Explique. 3. Analizar si se cumple la ley de Beer para los resultados obtenidos. Explique 4. Donde se presento la mayor dificultad en la realización de esta determinación y como se puede mejorarlo.  BIBLIOGRAFIA  • Espectroscopia ultravioleta (UV- vis.), fecha de modificación 24/ junio/ 2009, fecha de ingreso 5/ agosto/2009 http://es.wikipedia.org/wiki/Espectroscopia_ultravioleta-visible. • Fundamentos de química analítica, escrito por Douglas A. Skoog, F. James Holler, Donald M. West 
82  http://books.google.com.co/books?id=CU7yWvK1kGQC&pg=PA561&lpg=PA561&dq=FUNDAMENTO+FOTOMETRIA+ULTRAVIOLETA&source=bl&ots=RPcmwJDnqJ&sig=jIA22vmgILC3Ki0V6Ism9JbawTU&hl=es&ei=yLV5SubzAqKltgeNzOGWCQ&sa=X&oi=book_result&ct=result&resnum=3#v=onepage&q=&f=false. • Ley de Beer, fecha de modificación 2/agosto/2009, fecha de ingreso 3/agosto/2009 http://es.wikipedia.org/wiki/Ley_de_Beer-Lambert. • Te verde, fecha de ingreso 4/ agosto/2009 http://www.ventanasalud.com/htmls/herbs/te_verde.htm. • Estructura de la cafeína, fecha de modificación 2/agosto/2009, fecha de ingreso 4/agosto/2009. • Instituto tecnológico  de chihuahua; manual de practicas de análisis instrumental;  practica 5 determinación  por espectrofotometría de cafeína en café soluble  comercial. Consulta: 26 de febrero de 2009 http://www.depi.itchihuahua.edu.mx/mirror/itch/academic/quimicalmanual_quim_analiticaII.doc.               
83  5.7 DETERMINACIÓN DE ACIDO FOSFÓRICO  CONTENIDO EN UNA COCA-COLA POR MEDIO DE UNA TITULACIÓN POTENCIOMETRICA  OBJETIVO GENERAL  Aplicar la técnica potenciométrica para la determinación de acido fosfórico contenidos en una coca-cola  por medio de una titulación  acido-base.  OBJETIVO ESPECÍFICOS:   • Aplicar las buenas prácticas de laboratorio. • Aplicar normas de seguridad para el trabajo en el laboratorio. • Calibrar correctamente en pH-metro • Medir el pH  de la solución con respecto  al volumen del titulante adicionado.  • Realizar el tratamiento de los  datos y construir la   curva de valoración. • Analizar los resultados obtenidos, para determinar su confiabilidad y reportarlos.  FUNDAMENTO:     Es cada vez más  popular el consumo de bebidas de cola como son la Coca-Cola y la Pepsi Cola, los últimos estudios  realizados han comprobado que el consumo excesivo de estas  bebidas causa daños a la salud humana; efectos secundarios adversos al consumo  de altas concentraciones de cafeína (hipertensión, reacciones alérgica, las perturbaciones gastrointestinales) y los efectos adversos en el metabolismo del calcio, debido al  componente activo el ácido fosfórico, él cual  se combina con el calcio necesario para el organismo (en bajas proporciones) impidiendo su absorción,   aumentando el riesgo de sufrir enfermedades de los huesos, tal como la osteoporosis.    
84  La concentración de acido fosfórico (H3PO4) en bebidas de  cola previamente desgasificadas  (eliminación del dióxido de carbono de las muestras), es bastante grande que incluso puede ser determinada, por lo menos aproximadamente por titulación con una base , tal como KOH o NaOH (0.05 N). Los puntos de equivalencia deben ser determinados por métodos potenciométricos, ya que la intensidad de color de las muestras interfiere en el desarrollo del color del  indicador  ácido-base. El acido fosforico es un acido poliprotico, Su titulacion tiene lugar en etapas sucesivas:  1333424 822442 314243 107,4, 102,6, 105,7, −−+− −−+− −−+ =+→ =+→ =+→ XKPOHHPO XKHPOHPOH XKPOHHPOH   La grafica presenta varios saltos, siempre que el valor de las constantes sean   mayor de 810 − y estén lo suficientemente diferenciadas alrededor de 410 − , cuando estas condiciones no se cumplen, los saltos no están lo suficientemente diferenciados , en esta caso  la  curva de valoración tendrá dos saltos de pH muy pronunciados, de los cuales se podrán  determinar dos volúmenes 1V  y 2V  las cuales permiten calcular las concentraciones 43POH  y/o −42POH  presentes en la muestra.  Dentro de los métodos potenciométricos de análisis se  encuentra  las valoraciones potenciométricas, entendiendo por valoración potenciométrica, una valoración basada en medidas de potenciales de un electrodo indicador adecuado en función del volumen de agente valorante adicionado. De esta forma, el valor del potencial medido por el electrodo indicador varía a lo largo de la valoración, evidenciándose  el punto de equivalencia por la aparición de un cambio significativo del pH  a la   adición  de reactivo valorante. El punto de equivalencia se detecta de diferentes formas, método directo, método de la primera derivada, método de la segunda derivada y método de gran, pero en este caso se determinara con el método directo.  El método directo  consiste en graficar los datos de pH  en función del volumen de reactivo. Los  puntos de  inflexión en la parte ascendente de la curva se estiman visualmente y se toma como punto final (ver la figura 13).  
85    pH                                                                A                                  B                                       ml de NaOH  Figura 13. Titulación potenciométrica del Acido fosfórico.  A = Volumen punto de equivalencia primer protón. B = Volumen punto equivalencia segundo protón.   EQUIPOS:  pH- metro Agitador  magnético  con barra magnética Electrodo combinado de vidrio  MATERIALES:                                                          REACTIVOS:  Bureta                                                                        Hidróxido de sodio al   0.05 N Beaker  de 250 mL                                                      Biftalato de potasio al  0.05 N Erlenmeyer  de 250 mL                                               Soluciones tampón pH  4  y  7 Pinza para bureta                                                        Fenolftaleína  Pipeta volumétrica de  20 y 25 mL                              Probeta          
86  PROCEDIMIENTO  A)  Caracterización de la muestra:    Tabla  1. Características de la muestra             Propiedades organolépticas:  Color Olor Sabor Apariencia      Tabla 2.  Propiedades Organolépticas   B) Tratamiento de la muestra:   1. Para evitar contaminación de la muestra trasvasar 100 mL del  refresco de cola   a un beaker de 250 mL. 2. Se introduce  en la solución la barra de agitación y se deja en agitación por una hora para eliminar el dióxido de carbono (CO2),  presente en la misma. 3. Se toman 25 mL de la muestra con una ayuda de una  pipeta volumétrica y se adicionan en un beaker de 250 mL. 4.  se Agregan 50 mL de agua al beaker con la muestra.   C) Estandarización del Hidróxido de sodio : 1. Se toman  20 mL de hidróxido de sodio  al 0.05 N, con ayuda de una pipeta volumétrica. 2. Se adiciona de tres a cuatro gotas de fenolftaleina. 3. Se titula el hidróxido de sodio   con  una solución estándar de biftalato  de potasio al 0.05 N.  Muestra Marca Fecha de vencimiento fabricante Lote      
87  4. Se anota el volumen gastado. 5. Se repite la titulacion tres veces. 6. Se determina la concentración real del hidróxido.   D) Limpieza y calibración de pH-metro:  1. Se ubica  el pH-metro en un sitio firme y limpio, libre de vibraciones. 2. Se lava el electrodo primero con agua del acueducto y después con agua destilada. 3. Se conecta el equipo a la red eléctrica. 4. Con ayuda del catalogo o las instrucciones propias para el equipo seleccione pH y calibre el instrumento  con las soluciones tampón de pH  4 y 7.  E) Determinación del contenido de Acido Fosforico:  1. Se ubica el beaker con la muestra sobre la placa de agitación magnética. 2. Se introduce  en la solución la barra de agitación y el electrodo procurando que estos no entren en contacto. 3. Si la solución no cubre la parte sensible del electrodo, se agrega más agua. 4. Se llena la bureta con la solución estandarizada de NaOH  0.05 N, ajustando  el menisco a cero. 5. Se agita la solución con velocidad moderada evitando salpicaduras y cuidando no romper el electrodo. 6. Se determina el pH   inicial de la solución y se anota. 7. Se adiciona la solución de NaOH  0.05 N en intervalos de 0.2 mL, si la señal se manifiesta inestable, se suspende la agitación mientras se hace la lectura. 8. Se anota  el volumen adicionado y el pH, llenando La Tabla de Datos  3.  9. Procediendo de la mismas manera hasta los puntos de equivalencia, continuar la adición un poco mas del punto de equivalencia.          
88  TOMA  DE LOS DATOS:  mL de NaOH        pH        Tabla De Datos  3. Determinación de acido fosforico  Volumen de muestra:____mL Volumen de NaOH para el primer protón 1V : ___mL Volumen de NaOH para el segundo protón 2V : ____mL Volumen promedio entre  1V  y 2V : ____mL Concentración del NaOH: ____  1. Se construye la grafica de pH vs. mL de titulante. 2. Se determina los  puntos de equivalencia con los datos, se deducen los dos volúmenes del titulante utilizados 1V  y 2V , teniendo en cuenta que 1V , se emplea para valorar el 43POH  y que 2V  es el volumen empleado para neutralizar el −42POH  ( puede provenir del que estaba presente originalmente en la muestra o del procedente de la neutralización del 43POH ) 3. Se hace un promedio entre los volúmenes  1V  y 2V , con el volumen hallado, la normalidad del hidróxido de sodio, el volumen de alícuota se determina la concentración de acido fosfórico ( 43POH ). MN 43POH  eqNaOH AlicuotaAcidoNaOHNaOH VNNV ×=×  4. Expresar la concentración de acido fosforico en  molaridad (M= mol/L)   y  mg/L. 
89  += primerHAcidoNM α           moleq /1=α   5. expresar el resultado en concentración de  fosfatos utilizando la cantidad de acido fosfórico.      UVWXYZ[\  UV][WXY\  ^Y^_ UVWXYZ[^_ _ UV][WXY  6. analizar resultados y derivar conclusiones. PREGUNTAS:  1. ¿Donde se pudo presentar dificultades en la realización de  esta determinación? 2. Explique en que consisten los  otros tres métodos para  determinar  el punto de equivalencia en una titulacion potenciométrica. 3. ¿Cuales son las aplicaciones analíticas de la técnica Potenciométrica? 4. ¿Que ventajas tiene la técnica potenciométrica en la determinación de muestras problemas?   BIBLIOGRAFIA  • CIEPAC, A.C. pH  de la Coca-Cola; Consulta: 10 de  julio de 2009      http://www.alimentacionsana.com.ar/Informaciones/novedades/coca%20cola.htm • Practicas de análisis químico, tercero de farmacia, determinación de un aditivo en un refresco de cola, pagina 12. Consulta: 02 de marzo de 2009. http://webpages.ull.es/users/qanaliti/Docencia0607/AQ/Guiones%20de%20practicas%2006-07.pdf • Practicas de electro analítica parte 1 Conductimetria y Potenciometria; Universidad De Los Andes, Facultad De Ciencias, Departamento De Química,  Análisis Instrumental;  Determinación de Fósforo en bebidas gaseosas; Consulta: 15 de marzo de 2009. http://webdelprofesor.ula.ve/ciencias/rmhr/index/GuiAIV1.pdf  
90  5.8 DETERMINACIÓN DEL  HIERRO  CONTENIDO EN  UN MINERAL POR MEDIO DE UNA TITULACIÓN POTENCIOMETRICA.  OBJETIVO GENERAL  Aplicar la técnica potenciométrica para la determinación de hierro contenido en un mineral por medio de una titulación  oxido- reducción (redox).  OBJETIVO ESPECÍFICOS:   • Aplicar las buenas prácticas de laboratorio. • Aplicar normas de seguridad para el trabajo en el laboratorio. • Calibrar correctamente en pH-metro • Medir los mV  de la solución con respecto  al volumen del titulante adicionado.  • Realizar el tratamiento de los  datos y construir la   curva de valoración. • Analizar los resultados obtenidos, para determinar su confiabilidad y reportarlos.  FUNDAMENTO  El hierro químicamente puro (Fe) es un elemento de color gris azulado, que funde a 1 536 °C este elemento en su estado de pureza no tiene aplicación en la construcción.  El hierro que se encuentra en el mercado y se utiliza en la industria no es puro, sino una aleación de hierro, carbono y otros elementos. El hierro se encuentra presente en la naturaleza en forma de óxidos, hidróxidos, carbonatos, silicatos y sulfuros. Los más utilizados por la siderurgia son los óxidos, hidróxidos y carbonatos. Los procesos básicos de transformación son los siguientes: Óxidos -> hematita (Fe2O3) y la magnetita (Fe304) Hidróxidos -> Limonita 
91  Carbonatos -> Siderita o carbonato de hierro (FeCO3) El termino hierro debe usarse solamente cuando se hace referencia al elemento hierro. Al hablar de formas comerciales de hierro pueden emplearse términos tales como lingote de hierro, hierro colado gris, hierro forjado, etc. Cada uno de estos términos representa alguna forma comercial del elemento hierro y, por otra parte, cada forma puede presentarse en muchas variante de composición química El principal mineral de hierro es la hematita, el cual cuando es puro contiene 70% hierro. Cuando este oxido de hierro contiene agua se denomina limonita, y contiene 60% de hierro cuando es puro. La magnetita se halla con menos abundancia. La siderita se ha empleado como mineral, pero debido a su pequeño contenido en hierro no se emplea con frecuencia en la actualidad. Las  impurezas que se encuentran con mayor frecuencia en el  mineral de hierro son sílice, titanio y fósforo. Los minerales que contienen las cantidades más pequeñas de estas impurezas son los que tienen más valor. Los minerales de hierro suecos están casi enteramente exentos de fósforos y azufre, lo cual explica la fama de los aceros y hierro suecos por su gran pureza.  La determinación de hierro en un mineral mediante una titulación oxidación-reducción (redox) requiere de convertir todo el hierro a un estado de oxidación antes de titularlo con una solución valorada de un agente oxidante o reductor. En este trabajo práctico se determinara por titulación redox el hierro contenido en una muestra mineral; el análisis consiste de tres pasos fundamentales: 1. Disolver el mineral solido con acido clorhídrico concentrado la muestra del mineral posee una coloración amarillo claro característico del ion ferrico. El paso de la dilución del mineral y de la reducción del hierro con el estaño se     muestra en la ecuación (1)    2. Reducir todo el hierro en la muestra a ion ferroso se lleva a cabo por medio de la adición de cloruro estanoso. El ion de estaño le proporciona una coloración verde a la solución, sin embargo 
92  tener el ion de estaño en exceso puede presentar problemas en el análisis, por lo tanto e adiciona cloruro de mercurio a la solución para llevar a cabo la oxidación de este estaño en exceso de acuerdo a la ecuación (2).  3. Titular ese ion ferroso con una solución de sulfato cerico amoniacal Ce(SO4)4(NH4)4 X2H2O.   La reacción total del proceso esta descrita  en  la ecuación (3). `a#X[ 5 ]bc d `a#=  5  e&bc# 5 ]Vbc# d `a#= 5  ]#eXY 5 ][WXY d `a#=   Como la titulación se lleva acabo por medio de la técnica potenciométrica, la determinación    cuantitativa se realiza con el análisis grafico, es decir el punto de equivalencia se halla gráficamente. El método potenciometrico es ideal para controlar reacciones redox, para esta técnica el electrodo utilizado es el electrodo combinado el cual esta compuesto de un electrodo indicador de platino y un electrodo de referencia de calomel, este electrodo tiene muchas ventajas para reacciones redox ya que este responde rápidamente a muchos pares de oxidación y reducción y crean un potencial, el cual depende de la concentración de los reactivos y de los productos de la semireacción (ver la figura 14).  
93  DETERMINACION DE HIERRO POR MEDIO DE UNA TITULACION POTENCIOMETRICA25030035040045050055060065070075080085090095010001050 0 5 10 15 20volumen  de titulante (mL)potencial (mV) º  Figura 14. Titulación potenciométrica del hierro EQUIPOS pH- metro Agitador  magnético  con barra magnética Electrodo de platino MATERIALES                                            REACTIVOS Bureta                                                      Acido clorhídrico (HCl)  concentrado 1 Beaker de 250 mL                                  Acido sulfúrico (H2SO4) 25% m/v 1 Beaker 100 mL                                      Acido fosfórico (H3PO4) concentrado                                                                  Pinza para bureta                                     Cloruro estanoso (SnCl2) Pipeta volumétrica de  25 mL                    Cloruro mercurioso (HgCl2)              Probeta                                                   Mineral de hierro 1 Matraz esmerilado 100 mL                    Sulfato cerico amoniacal 0,05 N 1 Vidrio reloj 1 Beaker 10 mL 
94   PROCEDIMIENTO  A)  Caracterización de la muestra: Tabla  1.  Características de la muestra  B) Tratamiento de la muestra  1. Se pesa en un beaker de 100 mL aproximadamente 0,3 g de mineral. 2. Se le adiciona al beaker 15mL de acido clorhídrico concentrado. Nota: esta adición debe realizarse en campana de gases, además se debe usar los elementos de protección debido a que pueden generarse vapores tóxicos. 3. Se caliente el beaker por unos 30 segundos hasta ebullición, o hasta que desaparezca un poco el color oscuro de la solución. Nota: recuerde que este calentamiento se debe realizar en la campana de gases. 4. Se deja enfriar el beaker a temperatura del laboratorio. 5. Trasvasar el contenido del beaker, a un matraz aforado de 100mL  por medio de un embudo de tallo corto, se enjuaga bien el beaker con agua destilada para evitar perdidas de la muestra y se afora. 6. Se toma del matraz una alícuota de 25mL de la solución por medio de una pipeta volumétrica y se deposita en un beaker  de 250mL. 7. Se calienta el beaker hasta ebullición y se le adicionan aproximadamente 11 gotas de cloruro estanoso (SnCl2) hasta que desaparezca el color de la solución y se torne translucida. Nota: adicione el cloruro mercuroso con un gotero ya que es demasiado toxico y puede generar vapores al pipetear.  Muestra Tipo de mineral Características físicas    
95  8. Se añade a la solución 25mL de agua destilada y luego 2,5mL de cloruro mercuroso (HgCl2). 9. Se agita muy bien la solución durante un minuto. 10. Se añade a la solución 12,5mL de acido sulfúrico (H2SO4)  al 25%  y 2,5mL  de acido fosfórico (H3PO4) concentrado. Nota: antes de la titulación verifique si la solución cubre la parte sensible del electrodo de platino, de ser necesario agregue la cantidad de agua que crea necesaria para que la solución cubra la celda del electrodo. 11. Se procede a realizar la titulación con una solución de sulfato cerico amoniacal Ce (SO4)4(NH4)4 x 2H2O 0,05 N.  C) Limpieza y calibración de pH-metro  1. Se ubica  el pH-metro en un sitio firme y limpio, libre de vibraciones. 2. Se lava el electrodo primero con agua del acueducto y después con agua destilada. 3. Se conecta el equipo a la red eléctrica. 4. si se requiere calibración del instrumento se realiza de la siguiente manera: • Acoplar el electrodo, si se encuentra desconectado, el electrodo combinado indicador de platino y referencia para la medición de mV en titulaciones redox. • Conectar el instrumento a la red eléctrica • Colocar el conmutador en medición mV. • Lave enjuague bien electrodo con agua destilada Sumérjalo para cubrir la parte sensible del electrodo (metálica) en una solución  buffer  pH 7 saturada con cristales de quihidrona recién preparada. El potencial debe estar entre  de acuerdo a los valores registrados en la siguiente tabla:  Temperatura  en ◦C 20 25 30 Potencial en mV +92 +86 +79 • Remueva el electrodo enjuáguelo nuevamente muy bien con agua destilada. 
96  • Sumérjalo en una solución buffer de pH 4 saturada con cristales de quihidrona recién preparado. El electrodo debe responder rápidamente a los siguientes potenciales:   Temperatura  en ◦C 20 25 30 Potencial en mV +268 +263 +258 • Remueva el electrodo enjuáguelo nuevamente muy bien con agua destilada.  D) Determinación del contenido de hierro:   1. Se ubica el beaker con la muestra sobre la placa de agitación magnética. 2. Se introduce  en la solución la barra de agitación y el electrodo procurando que estos no entren en contacto. 3. Si la solución no cubre la parte sensible del electrodo, se agrega más agua. 4. Se llena la bureta con la solución de sulfato cerico amoniacal 0.05 N, ajustando  el menisco a cero. 5. Se agita la solución con velocidad moderada evitando salpicaduras y cuidando no romper el electrodo. 6. Se determina el potencial inicial de la solución y se anota. 7. Se adiciona la solución de sulfato cerico amoniacal 0.05 N en intervalos de 0.5mL, si la señal se manifiesta inestable, se suspende la agitación mientras se hace la lectura. 8. Se anota  el volumen adicionado y el potencial, llenando La Tabla de Datos  3.  9. con las primeras adiciones del titulante se ve un cambio pequeño del potencial debido a que la solución se encuentra tamponada, se sigue adicionando la misma cantidad de titulante cuando se llega al punto de equivalencia este se observa por el incremento significativo en el  potencial, continuar con la titilación hasta que la solución nuevamente se tampone, es decir el cambio del potencial con la adición del titulante sea muy pequeño.   
97  TOMA  DE LOS DATOS:  mL de sulfato cerico amoniacal        mV        Tabla De Datos  3. Determinación de hierro.  Volumen de muestra: ____mL Volumen de sulfato cerico amoniacal gastados para la oxidación del hierro: ____mL Concentración del sulfato cerico amoniacal (Ce (SO4)4(NH4)4 x 2H2O): ____ 1. Se construye la grafica de potencial (mV vs. mL) de titulante. 2. Se determina el punto de equivalencia en la grafica (mV vs. mL) de titulante, o en la grafica de la primera derivada  y segunda derivada y  se deduce el volumen de titulante gastado V  para la oxidación del hierro (Fe2+/ Fe3+) y para la reducción del cerio (Ce4+/ Ce3+). 3. Si se realizaron diluciones, es necesario que consideren el factor de dilución. 4. con el volumen hallado en la grafica, la normalidad del sulfato cerico amoniacal y el volumen de alícuota se determina la concentración de hierro (Fe3+).               La concentración del hierro contenido en un mineral se expresa como % Fe2O3                
98    5. analice los datos y derive las respectivas conclusiones. PREGUNTAS:  1. ¿Donde se presentaron mayores  dificultades en la realización de  esta determinación? 2. Explique en que consisten los  otros tres métodos gráficos para  determinar  el punto de equivalencia en una titulación potenciométrica. 3. ¿Qué otras aplicaciones analíticas tiene la técnica Potenciométrica? 4. ¿Que ventajas tiene la técnica potenciométrica con respecto a la volumétrica con el uso de indicador?  5. Que ventajas tienen los agentes oxidantes con respecto a los agentes reductores en una valoración oxidación reducción   BIBLIOGRAFIA • Extracción de hierro en un mineral, fecha de modificación 18 agosto 2009, fecha de ingreso 19 agosto 2009 http://es.wikipedia.org/wiki/Siderurgia. • Mineral hierro, fecha de modificación 19 agosto 2009, fecha de ingreso 21 agosto 2009 http://www.arqhys.com/el-hierro.html. • Metalurgia, Johnson-Weeks, Editorial Reverté, Barcelona.MCMLXI http://html.rincondelvago.com/obtencion-del-hierro-y-el-acero.html • Formula química sulfato cerico amoniacal, fecha de ingreso 19 agosto 2009 www.winklerltda.com/ficha_new.php?id=1522. • Laboratorio química analítica- quim3026, Rolando oyola@2006 UPR-Humacao http://www1.uprh.edu/royola/Experimento_Titulacion_REDOX.pdf. Universidad Tecnológica De Pereira, Manual De Laboratorio De Análisis Instrumental –I, Fabio Marin Villada Y Federman Castro Eusse. 
99  5.9 DETERMINACION  DE  NITROGENO BASICO VOLATIL EN UN PESCADO OBJETIVO GENERAL Aplicar la técnica conductimetrica en la determinación de nitrógeno básico volátil total (NBVT) en un pescado mediante una titulación. OBJETIVOS ESPECIFICOS • Aplicar las buenas prácticas de laboratorio. • Emplear correctamente las normas de seguridad en el laboratorio durante la realización de este trabajo práctico. • Realizar correctamente el montaje de destilación por arrastre con vapor de agua. • Calibrar y manejar correctamente el conductimetro. • Medir la conductancia de la muestra. • Realizar correctamente la titulación conductimetrica. FUNDAMENTO Después de la captura y muerte del pescado, éste sufre inmediatamente un deterioro, la velocidad de degradación es más elevada que la de otros tipos de carnes. Este proceso de degradación es llevado a cabo en una primera etapa, por enzimas propias del músculo del pescado y posteriormente por enzimas producidas por los microorganismos que ingresan al músculo.  La mayoría de los productos pesqueros utilizados como alimento son inocuos. Sin embargo, al igual que todos los alimentos, acarrean algún tipo de riesgo. Su incidencia depende de factores como la dieta de la población y la forma de preparar los alimentos. Los riesgos asociados al consumo de estos alimentos, de cultivo y salvajes, pueden deberse a motivos relacionados con el ambiente, el proceso, la distribución y la manipulación del consumidor. 
100  El control de la calidad en los productos pesqueros depende de que se apliquen los criterios apropiados en las diferentes fases de la cadena de producción y transformación. Uno de los factores claves que influyen en la calidad es la frescura, aunque también deben valorarse aspectos como la especie, el tamaño, el método de captura, la manipulación en el barco, la zona de captura, el sexo, la composición química, los métodos de procesado y de almacenamiento. Uno de los mejores indicadores de frescura en un pescado son los compuestos   nitrogenados no proteicos, por esta razón la determinación de estos  tiene amplia aplicación práctica.  En el pescado existe el Óxido de trimetilamina  que por reducción bacteriana, pasa a Trimetilamina y luego por acción enzimática, se reduce a Dimetilamina, Monometilamina y Amoníaco. Todos estos compuestos son volátiles y se les conoce como Bases Nitrogenadas Volátiles Totales (BNVT), y su determinación en el pescado, nos indica la frescura del mismo, cuánto más fresco esté el pescado más bajos serán los valores de BNVT. Los métodos empleados para la determinación de ellas son: el método de micro difusión de Conway, el de destilación directa y el de destilación por arrastre con vapor de agua conocido como método de Antonacopoulus. Este último es  utilizado en esta práctica. La técnica de destilación por arrastre con vapor de agua, se utiliza para separar  una sustancia de volatilidad escasa e insoluble en agua de otras sustancias menos volátiles. Los vapores del producto volátil son arrastrados por el vapor de agua sobrecalentado; el líquido hierve antes de alcanzar su punto de ebullición ya que la presión de sus vapores, más la presión de vapor de agua, es superior a la presión atmosférica, dando lugar a la destilación (ver la figura 15.) P atmosférica = P vapor liquido + P vapor de agua 
101   Figura 15. Montaje de destilación por arrastre de vapor de agua. En el método de Antonacopoulus la muestra es tratada con oxido de magnesio, el cual disuelto en agua pasa a hidróxido de magnesio. Los iones hidroxilo liberan las bases de las sales que pudieran existir en la muestra (amoniaco, dimetil y trimetil amina). Estas bases volátiles  serán arrastradas mediante una destilación por arrastre con vapor de agua, y seran recogidas en una solución de acido bórico con el cual forman las sales correspondientes (pasan a ser cationes amonios, dimetil  y trimetil amonio). Al valorar la solución anterior con un acido fuerte que en este caso será  acido sulfúrico  0,05 M, éste desplaza al acido bórico de la sal, lo cual puede ser observado por un cambio en las mediciones conductimetricas. La concentración de BNVT  se calcula estequiometricamente de acuerdo al volumen gastado de acido sulfúrico. %1001 101412)( )( 3424242 ×××××= molNmgmolmolNMmgmMuestramLVolNBVT SOHSOHSOH  El NBVT menos de 30mg/100g apto para consumo; 30-50 comestibilidad relativa; + 50 mg/100g no comestible.   
102  MATERIALES Y EQUIPOS                                                                    REACTIVOS  Balanza analítica.                                                                                 Oxido de magnesio. Equipo de destilación para arrastre con vapor de agua esmerilado.           Acido bórico. Manta de calentamiento.                                                                       Acido sulfúrico 0.05M                                                                                                  Indicador de tashiro. Conductimetro                                                                            Celda de conductividad con electrodos de platino                                                                                                                            2 Espátulas.                                                                                           2 Vidrio reloj. 1 Embudo filtrante. 1 Cristalizador mediano. 1 Erlenmeyer. 1 Bureta de 25 mL 1 Probeta. NOTA= Los balones del equipo de destilación deben ser de 500 mL                                                                                                                                                                                                                 PROCEDIMIENTO A) caracterización de la muestra:  • ESPECIE:  Propiedades organolépticas: Color Olor Sabor Apariencia     Tabla 1. Propiedades organolépticas    
103  B) TRATAMIENTO DE LA MUESTRA 1. Para un correcta homogenización de la muestra se  extrae del pescado la mayor cantidad de carne que sea posible  se desmenuza. 2. Se pesan aproximadamente  10 g de pescado desmenuzado y  2 g de oxido de magnesio,  se agregan al primer balón del equipo de destilación. 3. En el segundo balón de destilación se agregan 300 mL de agua destilada y las perlas de ebullición. 4. Se realiza el montaje del equipo de destilación por arrastre de vapor (figura1), revisando que no se presenten escapes o fugas en cada uno de sus empalmes, para evitar esto se debe trabajar con material esmerilado. 5. Comenzar el calentamiento de los balones utilizando preferiblemente planchas de calentamiento. 6.  Realizar la destilación durante una hora. 7. Se recibe el destilado en un  cristalizador mediano que contiene 40 mL de acido bórico con indicador tashiro (en el transcurso de la destilación la solución deberá tornarse verde). C) CALIBRACION DEL CONDUCTIMETRO 1. Se instala el conductimetro en un lugar limpio y seco, se enciende. 2. Se mide la temperatura de la solución estándar de KCl 4M y se procede a calibrar. 3. La conductividad de la solución estándar varia de acuerdo a la temperatura como lo muestra la siguiente tabla  Conductividad (mS/cm) 1.020 1.150 1.220 1.24 1.24 1.413 Temperatura (⁰C) 10 15 18 20 23 25 Tabla 2  Conductividad vs. Temperatura    
104  D) VALORACION:  1. Se titula la solución recogida con acido sulfúrico 0.05M agitando el erlenmeyer continuamente hasta alcanzar el punto final, se considera que se ha llegado a éste cuando la solución vira de verde a violeta. 2. Con la ayuda de un conductimetro con un electrodo de platino  se mide la conductancia de la solución cada vez que se agregan 0,2 mL del titulante. 3. Se llena la tabla de datos.  E) TRATAMIENTO DE LOS DATOS Vol. H2SO4 0.05M           Conductancia S  (ms/cm)          Tabla 3. Volumen del titulante vs. Conductancia  1. Elaborar la curva de la titulación  conductimetríca (conductividad vs volumen de H2SO4) si hay dispersión en los segmentos de las rectas realice el ajuste por mínimos cuadrados NOTA=en la grafica realizada deben haber 2 segmentos de recta en los cuales se debe observar un cambio de pendiente.                                                       2. Realizar los cálculos estequiometricos necesarios para determinar el NBVT a partir del volumen de acido sulfúrico gastado para la titulación  3. Compare el resultado obtenido y diga si la muestra analizada cumple con los estándares de calidad establecidos para su  consumo  según lo leído anteriormente. 4. Saque las respectivas conclusiones acerca de la practica. PREGUNTAS 1. Determine si los resultados que obtuvo en la realización del trabajo práctico le generan confiabilidad. 
105  2. Según su criterio la anterior técnica se puede utilizar con seguridad en el control de calidad de un pescado. Justifique su respuesta. 3. Además del pescado a que otros productos se les realiza la determinación de nitrógeno básico volátil. BIBLIOGRAFIA • Frescura del pescado, consulta: 31 de julio de 2009 http://pescadosymariscos.consumer.es/toxiinfecciones-alimentarias/ • Calidad del pescado, consulta: 30 de julio de 2009 http://www.consumer.es/seguridad-alimentaria/ciencia-y-tecnologia/2005/07/20/19214.php • determinación conductimetrica de nitrógeno  básico volátil N.B.V.   En producto de pesca; consulta: 15 de marzo de 2009;  http://quimica.unp.edu.ar/grado/qa2/2005/nbv.pdf                  
106  6. DISCUSIÓN  6.1 Determinación del porcentaje de etanol en una muestra de vino:  La determinación de etanol en una muestra de vino fue  realizada tres veces, estudiando los resultados para evaluar si eran precisos y confiables para verificar que la práctica pueda  ser utilizada en  la parte docente, en la practica guía hacen la determinación de etanol por medio de un alcohómetro, realizando el mismo tratamiento de la muestra, una destilación simple, determinando al comienzo, la densidad y los  grados Baumé los cuales indican la cantidad de azúcar que contiene un vino y en consecuencia el alcohol probable. En la estructuración de la guía se hace la  determinación del porcentaje de etanol por medio de la medición del índice de refracción de patrones de etanol con concentraciones conocidas, para así poder  determinar el contenido de  etanol  en una muestra de vino por medio de la grafica y de la ecuación de la grafica.   6.2 Determinación de lactosa en una muestra  leche entera y deslactosada:  Para determinar la lactosa presente en una leche entera y deslactosada se realizaron tres ensayos  donde la lactosa fue hidrolizada por medio del acido tungstenico, realizándose posteriormente  una medición directa del ángulo de giro  y cuantificándose por medio de la construcción de una curva de calibración ángulo de giro Vs. concentración de los patrones, obteniéndose  resultados precisos, mas no exactos puesto que no se tiene una muestra de concentración estandar para la comparación del método.  En la práctica guía se realiza la determinación de lactosa según la norma FIL-28: 1964 de la federación internacional de lechería; la cual  se fundamenta en la determinación indirecta de la lactosa,  por valoración de la cantidad  de  halógeno reducido al final tras  la reducción de lactosa y yoduro potásico-cloramina T.     
107  6.3 Determinación de sacarosa en una muestra de leche condensada:  Para determinar el contenido de sacarosa en una muestra de leche condensada se realizaron  tres ensayos, en los cuales se hizo  la extracción de la sacarosa  como se describe en la practica guía, donde  se determina el contenido de sacarosa por el principio de  inversión de Clerget, descrito en la norma FIL-35: 1966  de la Federación Internacional De Lechería,  en el cual se realiza la medición del ángulo de giro antes y después de la inversión de la sacarosa cuantificándose  ésta por medio de una formula.  En la cuantificación de la sacarosa el método utilizado fue  el de  polarización directa después del tratamiento de la muestra, midiéndose  el ángulo de giro de los patrones, construyendo la curva de calibración, para determinar la cantidad de sacarosa  por interpolación en la grafica o con la ecuación de la grafica.  6.4 Determinación de magnesio en agua del acueducto:  Para determinar el ion magnesio (Mg+2) en agua se realizaron cuatro ensayos; dos veces por el método de la adición del reactivo en solución, tal  como se describe en la práctica guía; las dos veces restantes se realizo por un método alterno, adicionando negro de eriocromo solido, para determinar cual de los dos métodos era mas confiable y mejor para la determinación del magnesio.  El negro de eriocromo es inestable con el ion magnesio, por eso es necesaria su medición inmediata después de la formación del complejo (magnesio-negro de eriocromo).  La cuantificación de este complejo tiene mejor correlación  a bajas concentraciones.  6.5 Determinación de hierro en una tableta vitamínica:  Para la determinación de hierro en una tableta vitamínica se realizaron tres ensayos, el primero  efectuando  la extracción de hierro en una  vitamina en jarabe, no dando buenos resultados en  su  extracción por su bajo contenido en hierro ; el segundo y tercer ensayo se hicieron  en un tableta 
108  vitamínica realizando el tratamiento descrito en la practica guía,  diluyendo la tableta  en acido, reduciendo el hierro con hidroquinona y formando el complejo con o-fenantrolina; para los dos ensayos se realizaron diluciones  en 100 y 200 ml respectivamente, para después tomar alícuotas de cada una de las diluciones para  formar el complejo.  La cuantificación se realiza midiendo la absorbancia de patrones con concentraciones conocidas en hierro, con ayuda de la grafica e interpolando en la misma determinar la concentración de hierro en la tableta vitamínica. La mejor forma para determinar el hierro es realizando la primera dilución en   100 mL .  6.6 Determinación de la concentración  de cafeína en  una taza de te verde:  La determinación de cafeína en una taza de  te comercial se  realizo dos veces, haciendo dos extracciones  con agua  en 100 y de 200  mL respectivamente, posteriormente extrayendo la cafeína con  baños cloroformo. Determinándose así  el contenido de cafeína en la taza de te, con la construcción de una curva de calibración,  con la medición de la absorbancia de patrones de concentraciones conocidas de cafeína utilizando como solvente el cloroformo.  Interpolando en la grafica  o con ayuda de la ecuación de la grafica se determina la concentración de cafeína en la taza de te comercial.  Evaluando los datos se obtienen mejores resultados con  la  primera dilución de 200 mL de agua  En la práctica base se realiza la extracción  en medio alcalino con ayuda de una base fuerte como lo es el hidróxido de sodio, y realizando  patrones de concentraciones conocidas utilizando como solvente metanol.  6.7 Determinación de acido fosfórico en coca- cola:  Se realizo  seis ensayos, para evaluar los datos tomados, comprobando si eran veraces, reproducibles y confiables, las primeras tres veces se  agregaron  de 0.1 mL de titulante, 
109  obteniéndose  muchos datos no necesarios, realizándose  otras tres mediciones agregando 0.2 mL de titulante, obteniéndose menos datos y haciéndose mas practico  a la hora de graficar. En la practica guía  no se realizaba la estandarización del  titulante, hidróxido de sodio (NaOH)    0.05 N el cual  no es patrón primario, para obtener un resultado mas preciso  se realizo la estandarización del hidróxido de sodio con Biftalato de potasio (C8H5KO4) al 0.05 N el cual si es un patrón primario.  6.8 Determinación potenciométrica  de hierro en un mineral:  Para determinar el hierro por medio de una titulación potenciométrica redox con nitrato cerico amoniacal se realizaron dos ensayos cada uno con tres repeticiones, el primer ensayo se efectuó  tal como se describía en la práctica guía preparando una solución de ferrocianuro, para determinar el hierro contenido en esta solución, gastándose mucho volumen de  de titulante, siendo en volumen  poco analítico, además utilizando el ferrocianuro para determinar el contenido de hierro se  pueden desprender vapores de cianuro los cuales son toxicos.  Se ejecuto  la determinación de hierro en un mineral, realizando la dilución del mineral en acido concentrado, para su posterior  reducción y titulándolo con el nitrato cerico amoniacal, para ser cuantificado por medio del  punto de equivalencia presentado en la grafica Potencial (mV) Vs. volumen de titulante.  6.9 Determinación de nitrógeno básico volátil:  Para determinar el nitrógeno básico volátil presente en un producto de pesca se realizaron cuatro ensayos; uno por el método kjeldald tal como se describe en la práctica guía cuantificando el nitrógeno volátil y el proveniente de las proteínas, el objetivo de determinar el nitrógeno básico volátil en un producto de pesca es analizar si es apto o no para su consumo.  
110  En los tres ensayos restantes se realizo una destilación con arrastre de vapor de agua, extrayendo el nitrógeno volátil, recogiéndolo en acido bórico con indicador de tashiro, titulándose el segundo ensayo  con acido sulfúrico  0.01 N, gastándose mucho volumen de titulante, siendo el volumen poco analítico; en el tercer ensayo se utilizo acido sulfúrico 0.5 N  gastándose poco volumen de titulante sin poder notar el volumen significativo del viraje; el cuarto y ultimo ensayo se utilizo acido 0.05 N  dando un volumen que permite la suficiente toma de datos para la determinación del punto de equivalencia para poder hallar la concentración de nitrógeno básico volátil y establecer  si el producto es apto o no para el consumo.                         
111  7. CONCLUSIONES.  • En un principio se establecieron once determinaciones analíticas,  de las cuales nueve de estas presentaron excelentes resultados después de ser experimentadas y modificadas, con el propósito de ser aplicadas para la docencia.  • Es de gran importancia que el estudiante asuma sus responsabilidades, en el momento de operar los equipos y manipular los materiales y reactivos, para lograr obtener confiabilidad en los resultados.   • Se logro acoplar las prácticas de interés para los estudiantes, teniendo presente los  limitantes económicos como son los reactivos, materiales y equipos.  •  En el caso concreto de la determinación de la concentración  de calcio en una muestra de agua del acueducto, no fue posible ser estructurada la guía debido a que el método utilizado (fotométrico con murexida) no proporciono resultados coherentes; esta determinación analítica no se logro realizar por otro método a causa de la poca disponibilidad y/o falta de reactivos.  • La practica de electro plateado de oro no se estructuro debido a que la lamina de oro no fue disuelta por el cianuro de potasio. En el caso de haber sido efectuada ésta, no es apta para su aplicación en la docencia debido a la alta peligrosidad y toxicidad del cianuro de potasio y a la difícil adquisición de la lamina de oro, al tiempo requerido para la realización de la practica; esta técnica tiene mas aplicación a nivel industrial que con finalidades educativas.       
112  8. RECOMENDACIONES   1. Para la buena realización del trabajo práctico se debe tener en cuenta lo siguiente: • El estudiante debe tener conocimientos previos de las técnicas instrumentales a realizar. • El profesor debe hacer cumplir las buenas prácticas de laboratorio durante la realización de las determinaciones analíticas. • Se debe utilizar el material volumétrico adecuado. • Economizar reactivos haciendo un buen uso de estos.  • tener conocimientos acerca de la peligrosidad de los reactivos, para evitar accidentes por desconocimiento.  2. Que este manual sea utilizado como complemento del manual de practicas de  laboratorio de instrumental I con el fin de afianzar los conocimientos teórico- prácticos.  3. A la escuela de química de la universidad tecnológica de Pereira:   • Que proporcione mayor disponibilidad de equipos y reactivos. • Que se haga un monitoreo constante de reactivos para garantizar que estén en optimas condiciones • Así como este trabajo sirve de complemento para el manual de laboratorio de análisis instrumental I, se debería tener presente para aquellas asignaturas que también consten de una parte experimental ser reforzadas con trabajos similares o con otros manuales de apoyo.         
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116                 ANEXOS          
117    ANEXO A  TRATAMIENTO DE DATOS PARA LA DETERMINACIÓN DEL PORCENTAJE DE ETANOL EN UNA MUESTRA DE VINO   A) Caracterización de la muestra: Tabla 1. Caracterización de la muestra          Propiedades organolépticas. Tabla 2. Propiedades organolépticas B) Tratamiento de la muestra. La muestra de vino fue tratada tal  como se indica en el procedimiento 5.1. C) Preparación de patrones. Se prepararon 25 mL de una solución estándar al 40% v/v  de etanol,  considerando el porcentaje de pureza de etanol, a partir de esta solución se prepararon los patrones tal como se indica a continuación para el patrón de 5% v/v.                                f f                g hg  i               > j  k  1,25 D             De esta manera se procedió para la preparación de los demás patrones  Muestra Marca Fecha de vencimiento fabricante Lote  Vino  Cherrynol 12 febrero de 2010 Vincorte.S.A L888564 Color Olor Sabor Apariencia  Vino tinto   Cereza  Semidulce  Espumosa 
118    TOMA  DE LOS DATOS:  Patrones P1 P2 P3 P4 X Concentración % 5 10 15 20 X 20Dn   1,3370 1,3391 1,3420 1,3452 1,3371 Tabla 4. Concentración de etanol vs. Índice de refracción   Construya la grafica  índice de refracción ( tDn )  vs. Concentración si hay dispersión se hace el ajuste por mínimos cuadrados.        
119  Por medio de la grafica o la ecuación de la grafica, determine la concentración de etanol en la muestra.   %E = 5x10−4 %8,71008,7 0005,0 3336,13375,1 0005,0 3336,1 3336,10005,0 == −= −= += mLgxx yx xy   Comparar el porcentaje de etanol obtenido experimentalmente con el de la etiqueta del vino.  Según la etiqueta el vino tiene 10% de alcohol.  La diferencia entre el resultado experimental y el dato teórico se puede deber a que el destilado no demoró lo suficiente o a que se evaporo cierta parte del alcohol.  Calcular los siguientes parámetros • El  error instrumental: 100% XmcdnEi =   ( )%56,2% 1008,70005,0 101% 4== −E xxxE  • LD limite de detección: Características técnicas del refractómetro. mdnm bYX =−=                        mLD 0001.0=  
120         2,0 0005,0 101 4== −x xx                            vvLDLD /%2,0 0005,0 0001,0==  • LC limite de cuantificación:   10×= LDLC                                                0,2  10  2% m m⁄  • Sensibilidad: pendiente de la grafica ( )m                                            0005,0==S mS            
121     ANEXO B  TRATAMIENTO DE DATOS DETERMINACIÓN DE LA CONCENTRACIÓN DE LACTOSA EN LECHE ENTERA Y DESLACTOSADA  A) caracterización de la muestra: • LECHE ENTERA Muestra Marca Fecha de vencimiento Fabricante Lote Leche Colanta 11 de julio de 2009 Colanta S.A L18327 Tabla 1. Características de la leche Propiedades organolépticas. Color Olor Sabor Apariencia blanco Normal Normal Lechosa sin sólidos suspendidos Tabla 2. Propiedades organolépticas leche normal  • LECHE DESLACTOSADA muestra Marca Fecha de vencimiento Fabricante  Lote Leche deslactosada Colanta 14 de julio de 2009 Colanta S.A L 38474 Tabla 3. Características de la leche deslactosada  
122  Propiedades organolépticas Color Olor Sabor Apariencia blanco Normal normal Lechosa sin sólidos  suspendidos Tabla 4. Propiedades organolépticas leche deslactosada  B) Tratamiento de la muestra. La s muestras de leche fueron  tratadas tal  como se indica en el procedimiento 5.2. C) Preparación de patrones. Se prepararon 50 mL de una solución estándar al 10% m/v  de lactosa,  considerando el porcentaje de pureza de la lactosal, a partir de esta solución se prepararon los patrones tal como se indica a continuación para el patrón de 1% m/v.                                f f                g hg  i               j o>  j  2,5  D             De esta manera se procedió para la preparación de los demás patrones   TRATAMIENTO DE LOS DATOS  Patrón Patrón 1 Patrón 2 Patrón 3 Patrón 4 Muestra leche deslactosada Muestra  leche entera Concentración  g/100 mL 2 3 4 5 X X p 1,0 1,7 2,4 3,0 1,7 0,4 Tabla 6. Angulo de giro Vs. concentración  TRATAMIENTO DE LOS DATOS 1. Curva de calibración ángulo de giro β Vs. concentracion   .  
123    2. Mediante la ecuación de la grafica se determinan  las concentraciones de las muestras problema de  leche entera y deslactosada de la siguiente manera: • Leche entera    u   3 100 D  3% De acuerdo a la literatura la leche entera debe tener entre 40 g/L y 50 g/L de lactosa. • Leche deslactosada 
124    u   1 100 D  1% De acuerdo a la literatura la leche deslactosada no debe contener lactosa Se hallan los siguientes parámetros para cada leche: • Leche entera Porcentaje de error  %w   - 0,051,7  100 %w   - 2,9 Limite de detección                                                                     Y=b + 0.05                       LD  0,075 % m v⁄   Limite de cuantificación  LC = LD  X  10 
125  LC = 0,075 X  10       LC = 0,75 % m/ v Sensibilidad   • Leche deslactosada Porcentaje de error  %w   - 0,050,4  100 %w   - 12,5 Debido a que el porcentaje de error es inversamente proporcional a la concentración, es necesario concentrar la muestra de leche, ya que a mayor concentración mayor ángulo de giro El límite de detección, límite de cuantificación y la sensibilidad son los mismos para ambas muestras de leche. CONCLUSIONES • El valor de lactosa (30g/L) obtenido para la leche entera  no se encuentra dentro del rango establecido (40 g/L y 50 g/L). • El valor de lactosa (10g/L) obtenido para la leche deslactosada nos indica que la mayoría de la lactosa fue hidrolizada en glucosa y galactosa. Además este valor es mucho menor que el rango establecido para la leche entera.    
126  ANEXO C  TRATAMIENTO DE DATOS DETERMINACIÓN DE LA CONCENTRACIÓN  DE SACAROSA EN UNA MUESTRA DE LECHE CONDENSADA  A) caracterización de la muestra: muestra Marca Fecha de vencimiento Fabricante  Lote Leche condensada Lecherita 25/ 08/ 2009 Nestlé 90470467 Tabla 1. Caracterización de la muestra  color Olor Sabor Apariencia blanco Azúcar y leche Dulce Viscosa Tabla 2. Propiedades organolépticas  B) Tratamiento de la muestra. La muestra de leche condensada  fue tratada tal  como se indica en el procedimiento 5.3. C) Preparación de patrones. Se prepararon 100 mL de una solución estándar al 20% m/v  de sacarosa,  considerando el porcentaje de pureza de la sacarosa, a partir de esta solución se prepararon los patrones tal como se indica a continuación para el patrón de 5% v/v.                                f f                g hg  i               > o> o  6,25 D             De esta manera se procedió para la preparación de los demás patrones     
127  TRATAMIENTO DE LOS DATOS  No. Patrón blanco Patrón 1 Patrón 2 Patrón 3 Patrón 4 Muestra problema Concentración  g/100 mL    0,0 5,0 10,0 15,0 20,0 50,46 B 0,0 7,2 13,1 20,2 26,4 13,5   Tabla 3. Concentración de sacarosa vs. Angulo de giro y = 1,316x + 0,22R² = 0,9990,05,010,015,020,025,030,0 0,0 5,0 10,0 15,0 20,0 25,0angulo de giro concentracion de porcentaje de sacarosa (g/100 mL)Determinacion del porcentaje de sacarosa en leche condensada  La concentración de la muestra problema de leche condensada se puede determinar: 1. Gráficamente. 2.  por medio de una interpolación. 3. Reemplazando el valor del ángulo de giro de la muestra problema en y se despeja x de la ecuación de la recta.                                                      
128  PARÁMETROS PARA DETERMINARLE A LA MUESTRA DE LECHE CONDENSADA • Porcentaje de error       • Limite de detección                            @  0,0379 % D m⁄   • Sensibilidad                       • Limite de cuantificación                                 0,379 % D m⁄   CONCLUSIONES • El tercer método proporciona mayor confiabilidad ya que el valor es despejado directamente de la ecuación de la grafica. • Según la legislación que rige los productos lácteos, la cantidad máxima de sacarosa permitida en la leche condensada para garantizar la conservabilidad del producto debe ser máximo 64,5%, por lo que se indica que la muestra problema entra dentro del rango de la legislación.      
129  ANEXO D  TRATAMIENTO DE DATOS DETERMINACIÓN DE LA CONCENTRACIÓN  DE MAGNESIO  EN  AGUA DEL ACUEDUCTO          A)  Caracterización de la muestra:                                                Tabla 1. Características de la muestra              Propiedades organolépticas:   Color Olor Sabor Apariencia Transparente Sin olor Sin sabor Homogénea , sin turbiedad  Tabla 2. Propiedades organolépticas  B) Tratamiento de la muestra. La muestra De agua del acueducto  fue tratada tal  como se indica en el procedimiento 5.4. C) Preparación de patrones. Se prepararon 50 mL de una solución estándar al 20 ppm (mg/L) en magnesio,  considerando el porcentaje de pureza del cloruro de magnesio, a partir de esta solución se prepararon los patrones tal como se indica a continuación para el patrón de 1 ppm (mg/L).                                f f                g hg  i               j o> o  1,25 D             De esta manera se procedió para la preparación de los demás patrones   TOMA  DE LOS DATOS: Lugar de toma de  muestra  Hora  Laboratorio de química UTP 8:30 am 
130   Método 1:  Patrones Blanco  P1 P2 P4 P5   Muestra  Concentración Ppm 0.0 0,337 0,67 1,01 1,35  A  0.0 0,195 0,416 0,582 0,681 0,553 Tabla 3. Absorbancia vs. Concentración  (Método 1)  1.  Grafica  absorbancia ( A )  vs. Concentración:  Determinacion de magnesio en agua del acueducto y = 0,5183x + 0,0258R2 = 0,98200,10,20,30,40,50,60,70,8 0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2 1,4 1,6concentracion de magnesio ppm escala: 0,01 ppmAbsorbancia (A) escala: 0,01 ppm  2. Por medio de la grafica o la ecuación de la grafica, determine la concentración de Mg2+ en la muestra de agua del acueducto:  Fd= 50/5   
131  En la grafica:   X=  1, 02 ppm FdX ×= 02,1  02.1055002.1 =×=X  En la ecuación:   Fd= 5/50 0258.05183,0 += Xy  5183.0 0258.0−= yX  LmgX /02.15183.0 0258.0553.0 =−=   3. Si se realizaron diluciones considere el factor de dilución: fdX ×= 02.1  55002.1 ×=X  LmgX /02.1055002.1 =×=  4. Calcular los siguientes parámetros:  • Error instrumental:  100log3,2% ×∆= TT TEi  Donde: =∆T Incertidumbre en la medición ( 01,0± ) =T Transmitancia de la muestra problema. 
132   %81,2100279,0log279,03,2 01,0% =××=iE  • Limite de detección:  bcA ε=                   AY =                         CX =                       bm ε=  mAXLD ==       Si se cumple la ley de Beer. Donde: =A  Absorbancia mínima a medir. ppmXLD 0071.05183.0 004.0 ===  • LC limite de cuantificación:   10×= LDLC  ppmLC 071.0100071.0 =×=  • Sensibilidad: pendiente de la grafica ( )m  m= 0,5183 Método 2:  Patrones Blanco  P1 P2 P4 P5   Muestra  Concentración ppm 0.0 1,0 1,5 2,0 2,5  A  0.0 0,333 0,665 1,0234 1,267 0,428 Tabla 4. Absorbancia vs. Concentración (Método 2)  
133  1.  Grafica  absorbancia ( A )  vs. Concentración, determinar la concentración de Mg2+ en una muestra de agua: Determinacion de magnesio en una muestra de agua y = 0,5246x - 0,0768R2 = 0,976300,20,40,60,811,21,4 0 0,5 1 1,5 2 2,5 3concentracion en magnesio ppmAbsortividad (A)   2. Por medio de la grafica o la ecuación de la grafica, determine la concentración de magnesio (Mg2+) :   En la grafica:   X=  1, 02 ppm FdX ×= 02.1  2.1055002.1 =×=X       En la ecuación:   Fd= 50/5 
134  0768.05246.0 −= Xy  5246.0 0768.0+= yX  LmgX /9622.05246.0 0768.0428.0 =+=   3. Si se realizaron diluciones considere el factor de dilución:  fdX ×= 9622.0  5509622.0 ×=X  LmgX /62.95509622.0 =×=  4. Calcular los siguientes parámetros para cada uno de los métodos:  • Error instrumental:  TT TE log3,2% ∆=  Donde: =∆T Incertidumbre en la medición ( 01,0± ) =T Transmitancía de la muestra problema.  %72,21003732,0log3732,03,2 01,0% =××=iE   • Limite de detección:  bcA ε=                   AY =                         CX =                       bm ε=  
135  mAXLD ==       Si se cumple la ley de Beer. Donde: =A  Absorbancia minina a medir  ppmXLD 0076.05246.0 004.0 ===  • LC limite de cuantificación:   10×= LDLC  ppmLC 076.0100076.0 =×=  • Sensibilidad: pendiente de la grafica ( )m  m= 0,5246 5. Analizar los resultados y derivar  las respectivas  conclusiones.  • El método 1 presenta mejor correlación  en comparación con el método 2,  por el método 1 se determina mayor concentración del Ion  magnesio, los datos determinados 10.2 y 9.62  ppm  respectivamente y se encuentran entre el valor admisible teniendo como máximo 36 mg/ L. • Este método instrumental permite determinar bajas concentración de sustancias. •  En ninguno de los dos métodos se cumple la Ley de Beer, por tal razón se hace necesario la interpolación en las graficas correspondientes.       
136  ANEXO E  TRATAMIENTO DE DATOS DETERMINACIÓN DE LA CONCENTRACIÓN  DE HIERRO EN UNA TABLETA VITAMÍNICA  A) Caracterización de la muestra: Tabla 1. Características de la muestra B) Tratamiento de la muestra. La tableta vitamínica fue tratada tal  como se indica en el procedimiento 5.5. C) Preparación de patrones. Se prepararon 100 mL de una solución estándar al 30 ppm (mg/L) en hierro,  considerando el porcentaje de pureza del sulfato ferroso amoniacal, a partir de esta solución se prepararon los patrones tal como se indica a continuación para el patrón de 2 ppm (mg/L).                                f f                g hg  i               o o> |  1,7 D             De esta manera se procedió para la preparación de los demás patrones   TOMA  DE LOS DATOS:  Patrones Blanco  P1 P2 P3 P5   Muestra  Concentración ppm 0.0 2 3 4 5  A  0.000 0.343 0.526 0.720 0.872 0.645 Tabla 2. Concentración vs. Absorbancia  Masa de muestra: 1.1952 g/100 mL Nombre común  Fecha de vencimiento  Laboratorio fabricante Lote  Ferro F  08/04/2011 ABBOTT LABORATORIES L 596834  
137  Fd=  100/25 1. Grafica  absorbancia ( A )  vs. Concentración:    2. Por medio de la grafica o la ecuación de la grafica, determine la concentración de hierro en la muestra:  En  la grafica:   6.3=X  FdX ×= 6.3  LmgX /4,14251006.3 =×=  3. Con la masa de la muestra se determina el hierro en la tableta vitamínica 
138   D}M  14,4D}M0,11952  120,48 D}M En  la ecuación:  Fd= 100/25  0022.01766.0 −= Xy  1766.0 0022.0+= yX   4. Si se realizaron diluciones considere el factor de dilución: fdX ×= 66.3  LmgX /64,142510066.3 =×=  5. Con la masa de la muestra se determina el hierro en la tableta vitamínica D}M  14,64D}M0,11952  122,50D}M 6. Calcular los siguientes parámetros: • Error instrumental:  100log3,2% ×∆= TT TE  Donde: =∆T Incertidumbre en la medición ( 01,0± ) =T Transmitancía de la muestra problema.  %97,210022,0log22,03,2 01,0% =××=iE   • Limite de detección:  
139  bcA ε=  AY =                         CX =                       bm ε=  mAXLD ==       Si se cumple la ley de Beer. Donde: =A  Absorbancia mínima a medir. ppmXLD 022.01766.0 004.0 ===  • LC limite de cuantificación:   10×= LDLC  ppmLC 22.010022.0 =×=  • Sensibilidad: pendiente de la grafica ( )m  m= 0,1766 7. Analizar resultados y derivar   conclusiones:  • Según la información de la tableta vitamínica Ferro F  800 el contenido de  hierro es de 150 mg, tenemos como dato experimental  122,50 mg/L un valor cercano. • La técnica fotométrica en el visible nos permite determinar mínimas concentraciones de una sustancia siendo demasiado sensible a los cambios de concentración.   • En la grafica se puede ver que se cumple la ley de Beer, en la ecuaccion de la grafica se muestra que hubo  una pequeña desviación.      
140  ANEXO F  TRATAMIENTO DE DATOS DETERMINACION DE LA CONCENTRACION  DE CAFEINA EN  UNA TAZA DE TE VERDE          A)  Caracterización de la muestra:  Muestra Marca Fecha de vencimiento Fabricante  Lote Taza Té verde Hindú 20/12/2009 Agrícola Himalaya S.A. 335160309 Tabla 1.Caracterización de la muestra Propiedades organolépticas Tabla 2. Propiedades organolépticas B) Tratamiento de la muestra. La  bolsa de té verde  fue tratada tal  como se indica en el procedimiento 5.6. C) Preparación de patrones. Se prepararon 25 mL de una solución estándar al 50 ppm (mg/L)  de cafeína ,  considerando el porcentaje de pureza de la cafeinal, a partir de esta solución se prepararon los patrones tal como se indica a continuación para el patrón de 5 ppm (mg/L).                                f f                g hg  i               > o> >  2,5 D             De esta manera se procedió para la preparación de los demás patrones.    Color Olor Sabor Apariencia Amarrillo claro Hiervas Amargo Liquida con partículas en suspensión  
141  TRATAMIENTO DE LOS DATOS   Nº patrón  Patrón 1 Patrón 2 Patrón 3 Patrón 4 Patrón 5  Blanco  Muestra problema Concentración ppm (mg/L) 5,0 10,0 15,0 20,0 25,0 0,0 186,174 A 0,159 0,331 0,531 0,721 0,899 0,0 0,724 Tabla 3. Concentración cafeína vs. Absorbancia   La concentración de la muestra problema de la taza de té verde se puede determinar: 4. Gráficamente. 5.  por medio de una interpolación. 6. Reemplazando el valor del ángulo de giro de la muestra problema en y se despeja x de la ecuación de la recta.                                         
142                                    Despejando X                   Concentración real                     PARÁMETROS PARA DETERMINARLE A LA MUESTRA DE UNA TAZA DE TE VERDE. • Error instrumental:       %18,31001887,0log1887,03,2 01,0% =××=iE        • Limite de detección        ppmXLD 1143.0035.0 004.0 ===           •   Sensibilidad                                                                              • Limite de cuantificación.                                                      ppmLC 14,1=  CONCLUSIONES. • El tercer método proporciona mayor confiabilidad ya que el valor es despejado directamente de la ecuación de la grafica. • El valor de la concentración de cafeína hallado experimentalmente entra dentro del dato hallado teóricamente para una taza de té verde que es de 30 ppm (mg/L). • Se cumple la Ley de Beer debido a que en la ecuación el intercepto (b) es cero, por lo que cumple la relación alcA = .    
143  ANEXO G TRATAMIENTO DE DATOS DETERMINACIÓN DE ACIDO FOSFÓRICO  CONTENIDO EN UNA COCA-COLA POR MEDIO DE UNA TITULACIÓN POTENCIOMETRICA A)  Caracterización de la muestra:                                                   Tabla 1 . Características de la muestra   Propiedades organolépticas: Color Olor sabor Apariencia negra Oxido Refrescante Espumosa Tabla 2.  Propiedades Organolépticas B) Tratamiento de la muestra. La  muestra de coca- cola  fue tratada tal como se indica en el procedimiento 5.7  TOMA  DE LOS DATOS: Volumen (mL) 0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 1,2 1,4 1,6 1,8 2,0 2,2 2,4 2,6 2,8 pH 2,32 2,34 2,36 2,40 2,44 2,49 2,53 2,60 2,66 2,72 2,80 2,90 3,00 3,24 3,33  3,0 3,2 3,4 3,6 3,8 4,0 4,2 4,4 4,6 4,8 5,0 5,2 5,4 5,6 5,9 6,0 6,2 3,65 4,11 4,79 5,47 5,73 5,97 6,11 6,24 6,42 6,50 6,59 6,66 6,77 6,90 7,01 7,09 7,17  6,4 6,6 6,8 7,0 7,2 7,4 7,6 7,8 8,0 8,2 8,4 8,6 8,8 9,0 9,2 9,4 9,6 7,29 7,45 7,59 7,80 8,12 8,52 8,86 9,13 9,34 9,50 9,61 9,75 9,81 9,94 10,0 10,06 10,11  9,8 10,0 10,2 10,4 10,6 10,8 11,0 11,2 11,6 11,8 12,0 12,2 10,14 10,20 10,24 10,26 10,32 10,35 10,38 10,41 10,44 10,46 10,50 10,51 Tabla De Datos  3. Determinación de acido fosfórico Muestra Marca Fecha de vencimiento fabricante Lote Gaseosa   Coca-cola 06/10/09 The coca-cola company L3CA0500 
144   TRATAMIENTO DE DATOS:   1.  grafica de pH vs. mL de titulante:   Grafica 1 2. Determinacion de los puntos de equivalencia y sus respectivos volúmenes.  Volumen de muestra: 30 mL Volumen de NaOH para el primer protón 1V : 3,4 mL Volumen de NaOH para el segundo protón 2V : 4,0 mL Volumen promedio entre  1V  y 2V : 3,7 mL Concentración del NaOH: 0,05 N  3. Determinación de  la concentración de acido fosfórico ( 43POH ): 
145   AlicuotaAcidoNaOHNaOH VNNV ×=×      NmL NmLN Acido 0205.03010030 05.07,3 =××=  4. Expresar la concentración de acido fosfórico en  molaridad (M= mol/L)   y  mg/L. += primerHAcidoNM α      moleq /1=α  Lmolmoleq LeqM /0205.0/1 /0205.0 ==  LmggmgmolgL molLmg /38.2008110001 97.970205.0 =××=  5. expresar el resultado en concentración de  fosfatos utilizando la cantidad de acido fosfórico     UVWXYZ[\  #  . [UV][WXY\  ^Y^_ UVWXYZ[^_ _ UV][WXY  $^Y. ^[UV/\ 6. analizar resultados y derivar conclusiones: • si en  la grafica de pH vs volumen de titulante no se  puede definir el punto equivalencia claramente, se hace necesario hacer la grafica de  la primera (pH vs. ∆pH/∆V) y segunda derivada (pH vs. ∆2E/∆2V)  para establecer el punto de equivalencia. • El valor registrado de acido fosfórico contenido en la Coca-Cola es de 2410 mg/L, el calculado experimentalmente fue de 2008, 38 mg/L dando así un valor muy cercano, se realizo un buen trabajo.  • La técnica potenciamétrica es aplicada para análisis macro, determinación de  altas concentraciones de un sustancia, por esta razón no se manejan limites de detección, ni de cuantificación. 
146  ANEXO H  TRATAMIENTO DE DATOS DETERMINACIÓN DEL  HIERRO  CONTENIDO EN  UN MINERAL POR MEDIO DE UNA TITULACIÓN POTENCIOMETRICA. A) Caracterización de la muestra     Tabla  1.  Características de la muestra  B) Tratamiento de la muestra.     La  muestra de mineral de hierro (hematita)  fue tratada tal como se indica en el procedimiento 5.8  TRATAMIENTO DE DATOS Volumen (mL) 0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5 4,0 4,5 5,0 5,5 6,0 6,5 7,0 mV 262 297 312 322 331 338 344 350 355 359 364 368 371 376 380  7,5 8,0 8,5 9,0 9,5 10,0 10,5 11,0 11,5 12,0 12,5 13,0 13,5 14,0 14,5 15,0 15,5 16,0 383 387 389 391 400 404 409 415 423 431 445 466 931 971 980 991 997 1002 Tabla 2. Tratamiento de los datosDeterminación del contenido de hierro en un mineral Muestra Tipo de mineral Características físicas Mineral de hierro La hematita Color rojizo Apariencia pulvurenta 
147   Volumen de muestra: 25mL Volumen de sulfato cerico amoniacal gastados para la oxidación del hierro: 13,49 mL  Concentración del sulfato cerico amoniacal (Ce (SO4)4(NH4)4 x 2H2O): 0,05 N     La concentración de hierro contenido en un mineral expresada como % Fe2O3  se calcula de la siguiente manera:                                                                                                                                       
148                                                                                             CONCLUSIONES. • Si en la grafica se puede observar bien el cambio de pendiente el punto de equivalencia se puede determinar por medio del análisis grafico, en los casos donde  en la grafica no se observa bien el cambio de pendiente el punto de equivalencia se debe determinar con la grafica de la primera derivada, el pico que genera la grafica indica el volumen de equivalencia del valorante. En algunos casos como consecuencia de una pendiente muy pequeña es difícil hallar el punto de equivalencia por lo que se hace necesario hacer la grafica de la segunda derivada, el pico de la curva  en la primera derivada su pendiente es positiva y el de la segunda derivada pasa a negativa, cuando esta corta el eje X son los mL del  titulante consumidos.  • El porcentaje de hierro expresado como % Fe2O3  hallado experimentalmente fue del 72,75%  de hierro, lo que indica que se obtuvieron muy buenos resultados ya que al compararlo con el valor teórico del mineral hematita este tiene un  porcentaje de hierro entre 70- 80%.  • El limite de detección, limite de cuantificación. Porcentaje de error  y sensibilidad no se pueden calcular para estas técnicas electrométricas ya que estas técnicas manejan cantidades macro. 
149  ANEXO I TRATAMIENTO DE DATOS DETERMINACION  DE  NITROGENO BASICO VOLATIL EN PESCADO  A) caracterización de la muestra:  • ESPECIE: mojarra negra Propiedades organolépticas: Color Olor Sabor Apariencia Gris   Fresco Tabla 1. Propiedades organolépticas B) Tratamiento de la muestra.    La  muestra de pescado  fue tratada tal como se indica en el procedimiento 5.9TRATAMIENTO DE LOS DATOS  V (mL) 0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1,0 1,1 1,2 1,3 1,4 1,5  E mV 36,24 37,47 39,44 45,13 53,73 73,27 96,6 112,8 136,6 154,7 188,3 205,1 230,1 244,7 275,0 290,5 Tabla 3. Volumen del titulante vs. Conductancia  1. curva de conductimetría (conductividad vs volumen de H2SO4) si hay dispersión de los segmentos realice el ajuste por mínimos cuadrados 
150    2.  cálculos estequiometricos necesarios para determinar el NBVT a partir del volumen de acido sulfúrico gastado para la titulación  Según la grafica la titulación ocurre a los 0,4 mL de acido sulfúrico entonces, %1001 101412)( )( 3424242 ×××××= molNmgmolmolNMmgmMuestramLVolNBVT SOHSOHSOH  gmgmolNmgmolmolNmLgmolgmLNBVT SOH 1008,2%1001 1014121000025,00036,10 4,0 342 =×××××=  3. Compare el resultado obtenido y diga si la muestra analizada es acta para consumo humano según lo leído anteriormente.  CONCLUSIONES  • Según la literatura el BNVT menos de 30 mg/100g es apto para consumo; 30-50 comestibilidad relativa; + 50 mg/100g no comestible. Según el resultado obtenido (2,8 mg/100g) el pescado es apto para consumo humano. 
